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RESUMO - Descrevem-se vários procedimentos utilizados un ivers Imente no estudo de argllomi ­
nemis presentes em rochas por dllretometria de raios X e d,seutem-se aqueles Que fomm adoTIdOs 
no laborat6rio de análise de argllominerais do CENPES desde a sua criaçl1'o am 1975. Este IlIbora­
t6rio atende a grande pa rta do Sistema PETROBRÁS analisando . princ,palmente. amostra o rigi­
nadas de su~ atividades em baç,IJS 54Id lmentares. A metodolOllil em uso neste laborat6rio destina· 
se a amostras poliminenll icas e inclui d lspers§o mineral por meio de ultra-som de ponta. separaçio 
granulométrica por me,o de centrilugaçio (fração < 2 J.l.1 e montagem de lâmina com material 
orientado segundo a técn ica do esfregaço . A identificação dos vári os grupOs da argilomlnerals é 
fe ' ta em iWTl05tra seca ao ar . tra tada com etilenoglicol e calc,nada a 4900C. Essa metodologia tem 
sido empregada com sucesso numa grande variedade de Iitologias. Alguns resultados anal (ticos 
podem. no entanto. ser falseados S 8 amostra cont iver . de início, contaminações (lama de perlu­
raç«o , poeira de estocageml ou for composta de minerais instáveis Que se alterem rapidamente 
Quando expostos a condições superf iciais (oxidação. h idratação I Para obtenção de resultados 
ma,s SIgn ificat ivos. recomende-se QUO a análise seja efetuada em amOStras de uma (mica litalog, e 
QUO se tenha uma Idéia da fração granulomét rica em Que os argolomonera .. se encontram 

1 - INTRODUÇÃO 

Raras são as rochas sedimentares total · 
mente desprovidas d argilominerais. 
Presentes nas rochas geradoras de petró· 
leo, nas rochas reservatório, bem como 
na maioria das rochas selantes de reser· 
vatórios de óleo, os argilominerais con­
dicionam muitas de suas propriedades 
características. Assim sendo, informa­
ções sobre os tipos, os teores relativos, 
a gênese e a maneira como esses mine­
ra is ocorrem nessas rochas são de inte­
resse para os geólogos de Exploração e 
Desenvolv imento, para os engenheiros 
de Produção Perfuração e para os 
geoqu(micos. 

o objetivo deste rabalho é divulgar a 
metodologia em uso no laboratório de 
análise de argilominerals por d ifrato me· 
tria de raios X do Centro de Pesquisas e 
Desenvolvimento Leopoldo A. Miguez 
de Mello (CENPESI, que fornece resul · 
tados analíticos para grande parte do 
Sistema PETROBRÁS. Com este artigo. 
pretende-se não só fornecer informações 
sobre o procedimento rotineiro ora em­
pregado na realização das análises, mas 
também discutir as suas aplicações 
eventuais limitações. 

IOngine's recebidos em 12·111-87 

São realizados, também, um levanta­
mento sobre os procedimentos analíti· 
cos descritos na literatura corrente para 
análise de argilominera is por difração de 
raios X e uma discussão sobre os que fo­
ram adotados desde a criação deste labo· 
ratÓrio. Pretende-se, com isso, fornecer 
elementos para correlação dos dados 
mais recentes com 05 antigos e também 
com aqueles provenientes de outros 
laboratórios. 

2 - AEVISÃO BIBLIOGRÁFICA DE 
PROCEDIMENTOS ANALI"TI­
COS UTILIZADOS PARA A 
ANÁLISE DE ARGILOMINE­
RAIS POR DI FRAÇAo DE 
RAIOS X 

A identificação dos argilominerais é 
feita com base na estrutura cristalina e 
na composição qu(mica desses minerais 
(WARSHAW & ROY, 1961 ; GRIM, 
1962 e 1968; CARROLL, 1970; 
BROWN . 1972 ; SOUZA SANTOS, 
1975; BRINDLEY & BROWN, 1980; 
entTe outros). A determinação precis 
das espécies mineralógicas e dos seus 
politipos estruturais só ê possível, vi 
de regra, em amostras monominerálicas . 
Utiliza·se, então, a análise química con· 
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RESUMO - Descrevem-se vários procedimentos utilizados universalmente no estudo de arglloml. 
nerais presentes em rochas por dlfratometria de raios X e discutem~ aqueles que foram adOtados 
no laboratório de análise de argilominerais do CENPES desd a SUB criaçA'o em 1975. Este labora· 
tÓrio atende a grande parta do Sistema PETROBRÁS analisando. principalmente, amostras origl. 
nadas de lUas atividades em bacias sadlrntlntarus. A metodologl' em uso neste laboratório destine· 
se a amostras pOliminerdlicas e indu1 d lspers§o mineral por meio de ultra~m de ponta. seperaçlo 
gr nulométrica por meio de centrifugação (fração < 2 ).lI e monlagem de lâmina com material 
orientado segundo a técnica do esfregaço. A identificação dos vários grupos de argilomlnarois ti 
feita em amostra seca ao ar. tratada com etilenoglicol e calCinada a 490oC. Essa metodologia tem 
sido empregada com sucesso numa grande variedade de Ulologias. Alguns resultados anal hicos 
podem, no entanto. ser falseados se a amostra contiver. de inicio, contaminações (lama de perfu­
raç~o, poeira de enocageml ou for compOSta de minerais Instévels que se alterem rapidamente 
quando expostos a condIções superficiais (oKidação. hidratação) Para obtenção de resultadOS 
mais Significativos. recomenda-5e que a análise seja efetuada em amostres de uma única lilOloglu e 
QUo $e tenha uma Idéia da fração granulométrica em que os argllomJnlra .. se encontram 

, - INTRODUÇÃO 

Raras são as rochas sedimentares total · 
mente desprovidas de argilominerais. 
Presentes nas rochas geradoras de petró­
leo, nas rochas reservatório, bem como 
na maioria das rochas selantes de reser­
vatórios de 61eo, os argilominerais con­
dicionam mu ítas de suas propriedades 
características. Assim sendo, informa· 
ções sobre os tipos, os teores relativos, 
a gênese e a maneira como esses mine­
rais ocorrem nessas rochas são de inte­
resse para os geólogos de Exploração e 
Desenvolvimento, para os engenheiros 
de Produção Perfuração e para 05 

geoqu(micos. 

o objetivo deste trabalho é divulgar a 
metodologia em uso no laboratório de 
análise de argilominerals por difratome­
tria de raios X do Centro de Pesquisas e 
Desenvolvimento Leopoldo A. Miguez 
de Mello (CENPESI, que fornece resul ­
tados analfticos para grande parte do 
Sistema PETROBRÁS. Com este artigo, 
pretende·se não só fornecer informações 
sobre o procedimento rotineiro ora em­
pregado na realização das análises, mas 
também discutir as suas aplicações e 
eventuais limitações. 

IO"girulls recebidos em 12·111-87 

São realizados, também, um levanta­
mento sobre os procedimentos analíti­
cos descri tos na literatura corrente para 
análise de argilominerais por difração de 
raios X e uma discussão sobre os Que fo­
ram adotados desde a criação deste labo­
ratório. Pretende-se, com isso, fornecer 
elementos para correlação dos dados 
mais recentes com os antigos e também 
com aqueles provenientes de outros 
laboratórios. 

2 - AEVISÃO BIBLIOGRÁFICA DE 
PROCEDIMENTOS ANAL!"TI ­
COS UTILIZADOS PARA A 
ANÁLISE DE ARGILOMINE­
RAIS POR DIFRAÇAo DE 
RAIOS X 

A identificação dos argilominerais é 
feita com base na estrutura cristalina e 
na composição qu(mica desses minerais 
(WAASHAW & RDY, 1961 ; GAIM, 
1962 e 1968; CARROLL, 1970; 
BROWN, 1972; SOUZA SANTOS, 
1975; BRINDLEY & BROWN, 1980; 
entre outros). A determinação precisa 
das espécies mineralógicas e dos seus 
politipos estruturais só é possível, vi 
de regra, em amostras monominerállcas . 
Utiliza-se, então, a análise química con' 
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1 - INTRODUçAo 

R.tas do as rochas sedimentares total· 
monte desprovidas de arllilominerais. 
PresenlM nas rochas geradoras de petró. 
leo, niS rochas reservat6rio. bem como 
na maioria das rochu selantes de reser· 
vat6rio$ de óleo, os argilominerais con· 
dicionam muitas de suas propriedades 
características.. Assim sendo. informa· 
ç6es cobr. os tipos, 0$ 100'" r.lativos, 
a gênese e a maneif"il como esses mine­
rais ocorrem nessa$ rochas 510 de inte· 
resse paf"il os geólogos de ExplOlaçaO e 
Desemolvimento, para os engenheiros 
de Produção e Perluraçio e pala os 
geoqu/micos. 

o obj.tivo desta trllbalho , divuliPIr a 
metodologia em uso no laboratório de 
.n6lise de argilomirwrals por difratome' 
ula de raios X do Centro de Pesquisas e 
Oesemolvimento Leopoldo A. Miguez 
de Mello (CENPESI, que fornece resul· 
tados .naHticos pari grande parte do 
Sistema PETROBRAs. Com e$te artigo, 
pttt.nde-se nia só fornec.r infOl"ma(:ões 
sobre o procedimento rotineiro ora em­
pregado na realizaçio das an.tlises, mas 
tllmb~m di5CtJtir as $1.11$ Ipliçaçàes 11 
aven11Jlis limitaç:õu 

40"111""5 ,lI(:It)idot em '2·1 ,'~1 I 

São realizador. também, um levanta· 
men,o sobre os procedimentos analíti, 
CO$ descritos na literatura COf'renle pila 
arNilise de argilominerais por difraçfo de 
raios X e um. discusslo sobre os que fo­
ram .dotados desde a criaçio deste labo­
ratório. Pre:ende-st. com isso, fornecer 
elemMltos pala conelação dos dados 
mai$ recentH com 0$ antigos e também 
com aqueles provenientes de outros 
laborat6rios, 

2 - AEVISAo BIBLIOGRÁFICA DE 
PROCEDIMENTOS ANALl'fI · 
COS UTILIZADOS PARA A 
ANÁLISE DE ARGILOMINE· 
RAIS POR DIFRAÇAO DE 
RAIOS X 

A idontificlçfo dos argilominerais é 
feita com bu. na estrutura crisulina e 
na composiçllo química desses minerais 
(WARSHAW & ROY, 1961 ; GAIM, 
1962 e 1958; CAAROLL, 1970; 
BROWN. 1972; SOUZA SANTOS, 
1975; BRINDLEY & BROWN, 1980; 
.ntr. outros). A determinaçfo prlCi", 
das rspecies mineral6gicati e do' $eus 
politipos ntruturais só é possivel, via 
de regra, em amostras monomlner'"cas. 
Utiliza·se, entlo, a análise qufmica con· 
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F ig. 1· Ditratogramas de caulinita. A - mineral m orientação preferencial. 
S - mineral semi-o rientado. C - minera l orientado segundo (0011. 

vencional e a difratometria de raios X 
segundo Debye-Scherrer (método do 
p6 não orientado), pois a granulometria 
dos argilominerais não é, em geral, ade­
quada às outras técnicas de análise aos 
raios X. 

Em amostras com mais de um tipo de 
argilomineral - caso da maioria das ro· 
chas sedimentares - ocorre a superposi· 
ção e interferência de vários picos difra­
tométricos, o que, nem sempre poso 
sibilita o reconhecimento das espécies 
analisadas. A análise q uímica desses 
materiais, por sua vez, mostra-se tam· 
bém de diffcil interpretação. Nesse ca­
so, s6 é possivel a caracterização dos 
grupos (ou famílias) de argilominerais. 
Emprega-se, para tal caracterização, o 
método do p6 orientado, proposto pri ­
meiramente por 8RAOLEY er alii 
(1937) para uso em càmaras de ra ios X. 

A orientação preferencial dos argilomi­
nerais põe em evidência e intensifica as 
reflexões basais (001) dos argilominerais 
filossilicatos e as reflexões (hkO) dos 
argilominerais fibrosos (inossilicatos de 
cadeia dupla) . Assim sendo, a sensibili­
dade da anál ise é aumentada em muitas 
vezes, o que permite a detecção de até 
pequenas quantidades de minerais, Por 
outro lado, o fato de o número de re· 
flexões por mineral ser reduzido (fig. 1) 

facilita seu reconhecimento. 

Em geral, as reflexões difratométricas 
dos argilominerais são menos intensas e 
mais abauladas que as de minerais como 
quartzo e feldspatos. Os coeficientes de 
atenuação (ou absorção) de massa de to­
dos estes minerais, no entanto, não dife· 
rem muito entre si, exceto para os mine­
rais de ferro (PERSOZ, 1969; CAR­
ROLL, 1970; BAINDLEY, 1980). Essa 
diminuição de intensidade e abaulamen-

to são decorrentes principalmente das dIC 
imperfeições na estrutura cristalina dos • ( 
argilominerais (JACKSON, 1975, lU 
BROWN & BRINDLE Y, 1980; FOR: " 
MOSO, 1984 ) e das dimensões diminuo ( 11 
tas de suas partículas individuais. Assim T 
sendo, fazem -se necessárias a separação ç6 
e concentração desses minerais antes de 8Çl 

serem analisados aos raios X. A presença 
de outros minerais. além de atTapalhar a A 
o rientação das placas dos argilominerais, IM 

ocasiona interferências indesejadas em di 
suas reflexões difratometricas. 

tu 
O procedimento usual completo para 10 

análise de argilominerais inclui separa- UI 

ção e concentração dos minerais, prepa. gr 
ração de lâminas com o material orien- l ' 
tado (ou não), análise no difratômetro 
de raios X e in terpretação dos difrato- di 
gramas. Apenas as tres primeiras etapas 
serão abordadas neste trabalho. P 

p 

2 .1 - Separação e Concentração de n 
Argilominerais t I 

11 

A extração dos argilominerais de uma f 
rocha poliminerálica se inicia com a dis-
persão em meio aquoso dos seus compo· E 
nentes minerais; seguem-se o fraciona-
mento granulométrico e a concentração S 

dos argilominerais. ( 

a) Dispersão mineral6gica 

Na dissociação do minerais de uma 
amostra, podem-se empregar tratamentos 
qu ímicos diversos elou processos físicos 
mecânicos. Os tratamentos qu(micos co­
mumente usados destinam-se ã remoção 
de agentes floculantes (sais solúveis) e 
dos vários cimentos (carbonatos, maté· 
ria orgãnica, óxidos de ferro livre. alumi­
nossilicatos amorfos, etc.), que impe­
dem a dispersão dos componentes da 
amostra (JACKSON et alii, 1949; 
THI RY. 1974; JACKSON, 1975). 

Substâncias defloculantes como hidr6xi· 
do de amônia ou de s6dio, polifosfatos 
de sôdio, oxalato5 alcalinos. carbonato 
de sódio também têm sido usadas na dis· 
persão mineralógica (BAOWN, 1953; 
HATHAWAY, 1955; CAAAOLL, 1970; 
SOUZA SANTOS, 1975). Alguns auto­
res utilizam ainda a saturação com 
cátioos. usualmente o sódio. para esta­
bilização da suspensão mineral (CAI L­
L~AE & H~NIN, 1963; AOBERT & 
TESSI E A, 1974; THI RY, 1974; JACK· 
SON,1975) . 

O us indiscriminado de tratamentos 
qufmlcos no processo de dispersão mi­
neralógica não é, no entanto, recomen-

I 
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Fig_ 1 - Difriltogramas de caulinita. A - mineral m orientação preferencial. 
B - mineral semi-<lrientado_ C - minera l orientado segundo (00". 

vencional e a difratometria de raios X 
segundo Debye-Scherrer (método do 
p6 não orientado), pois a granulometria 
dos argilominerais não é, em geral, ade­
quada às outras técnicas de análise aos 
raios X. 

Em amostras com mais de um tipo de 
argilomineral - caso da maioria das ro­
chas sedimentares - ocorre a superposi­
ção e interferência de vários picos difra­
tométricos, o que, nem sempre pos­
sibilita o reconhecimento das espécies 
analisadas. A análise q uímica desses 
materiais, por sua vez, mostra-se tam­
bém de diffcil interpretação. Nesse ca­
so, s6 é possivel a caracterização dos 
grupos (ou familias) de argilominerais_ 
Emprega-se, para tal caracterização, o 
método do pó orientado, proposto pri ­
meiramente por BRAOLEY er ali; 
(1937) para uso em câmaras de raios X. 

A orientação preferencial dos argilomi­
nerais põe em evidéncia e intensifica as 
reflexões basais (001) dos argilominerais 
filossilicatos e as reflexões (hkO) dos 
argilominerais fibrosos (inossilicatos de 
cadeia dupla) , Assim sendo, a sensibili­
dade da análise é aumentada em muitas 
vezes, o que permite a detecção de até 
pequenas quantidades de minerais. Por 
outro lado, o fato de o número de re­
flexões por mineral ser reduzido (fig. 1) 
facilita seu reconhecimento. 

Em geral, as reflexões difratométricas 
dos argilominerais são menos intensas e 
mais abauladas que as de minerais como 
quartzo e feldspatos. Os coeficientes de 
atenuação (ou absorção) de massa de to­
dos estes minerais, no entanto, não dife· 
rem muito entre si, exceto para os mine­
rais de ferro (PERSOZ, 1969; CAR­
ROLL, 1970; BAINOLEY, 1980). Essa 
diminuição de intensidade e abaulamen-

to são decorrentes principalmente das 
imperfeições na estrutura cristalina dos 
argilominerais (JACKSON, 1975-
BROWN & BRINDLE Y, 1980; FOR: 
MOSO, 1984 ) e das dimensões diminuo 
tas de suas partículas individuais. Assim 
sendo, falem -se necessárias a separação 
e concentração desses minerais antes de 
serem analisados aos raios X. A presença 
de outros minerais, além de atrapalhar a 
o rientação das placas dos argilominerais, 
ocasiona interferências indesejadas em 
sUaS reI lexões difratométricas. 

o procedimento usual completo para 
análise de argilominerais inclui separa­
ção e concentração dos minerais, prepa­
rac;a-o de lâminas com o material orien­
tado (ou não), análise no difratômetro 
de raios X e interpretaÇão dos difrato­
gramas. Apenas as trés primeiras etapas 
serão abordadas neste trabalho. 

2 _1 - Separação e Concentração de 
Argilominerais 

A extração dos argilominerais de uma 
rocha poliminerálica se inicia com a dis­
persão em meio aquoso dos seus compo· 
nentes minerais; seguem-se o fraciona­
mento granulométrico e a concentração 
dos argilominerais. 

a) Dispersão mineral6gica 

Na dissociação do minerais de uma 
amostra, podem-se empregar tratamentos 
qu ímicos diversos elou processos físicos 
mecânicos. Os tratamentos químicos co· 
mumente usados destinam·se à remoção 
de agentes floculantes (sais solúveis) e 
dos vários cimentos (carbonatos, maté· 
ria orgânica, óxidos de ferro livre, alumi· 
nossilicatos amorfos, etc.), Que impe­
dem a dispersão dos componentes da 
amostra (JACKSON er alij, 1949; 
THI AY, 1974; JACKSON, 1975) . 

Substâncias defloculantes como hidr6xi­
do de amônia ou de sódio, polifosfatos 
de sódio, oxalatos alcalinos, carbonato 
de sódio também têm sido usadas na dis· 
persão mineralógica (BROWN, 1953; 
HATHAWAY, 1955; CAAROLL, 1970; 
SOUZA SANTOS, 1975). Alguns auto· 
res utilizam ainda a saturação com 
cátions, usualmente o sódio, para esta­
bilização da suspensão mineral (CAI L· 
L~AE & H~NIN, 1963; AOBEAT & 
TESSIEA, 1974; THI RY, 1974; JACK· 
SON,1975) . 

O us indiscriminado de tratamentos 
qurmicos no processo de dispersão mi­
neralógica não é, no entanto, recomen-
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Ftg. 1 · Oífrllogramas de Clullnita. A - miner. 1 sem orientaçio p"lf~laL 
B - miMnl.mi-orientado. C - rninenl orientado J4Jiundo (0011. 

vencional , • difr.tomtlria de r.ios X 
ie9Jndo Oebye-Scherrer '""todo do 
p6 rlIo orientado), pois 1II,.nulometri. 
dos a!'9ilominerais nlo 6, em geral, .de­
quó à5 outras tknicas de .nillse lOS 

raios X. 

Em emostm com mais de um tipo de 
.rgilomine~1 - caso da maioria das ro­
chas sadimentares - ocorrt li superposi­
çlo e in terfel~ncill de vários picos difra­
tom'trioos, o que, nem sempnl p0s­

sibilita o reconhecimento das espkies 
Ir\ltlsad.s. A aolllise qui mica dHses 
mlleriais, por sua vez, mostr.-st IAm­
b6m de diHcil interpretaçio. Nesse ca­
so, 56 , po$Sive' I c ... acttrizaçlo dos 
grupos (ou farn flias) de argilominer.fi_ 
Emprega.se. paI' tal c.racterização, o 
m6tOdo do p6 orientado, proposto pri­
meiramente por 8RAOlEY Ir MIi 
(19371 par. uso em cimaras de rt .OI X. 

A orientaÇão preferencial dos ,rgflomi· 
nerais põe em Ividiocia e intensificl as 
reflexa.s bauis (001) dos argilominerais 
filossHicatos e 8S reflexões (hkOl dos 
argilomlnerlis fibrosos (inossilicatos de 
caoeia dupla I. Assim tendo. I sensibili· 
dade da aNllSII , lumentada em muitas 
Veles, o Que permite a detecçlo de até 
pequenas (J.llOtldadeS de minerais. Por 
outro lado, o fito de o número de re· 
flex6es por minerilll ser reduzido (fig. 1) 
facilita seu rttCOnhecimento. 

Em geral, as reflexões difratométricas 
dos argilominerais sio menos intensas e 
mais abauladas Que as de minerais como 
quartzo e feldspatos. Os coeficientes de 
atenu~ (ou absorçlo) de mas~ de to­
dos estes minerais, no entanto, nlo dife­
rem muito entre si, exceto pari os mi,... 
rais de ferro (pERSOZ, 1969; CAR· 
ROLl, 1970. BRINDlEY, 1900). E5S11 
diminulçlo de intensidade e aballamen-

tO $lo decorrentes principalmente C. 
imperfeições na estrutura cristalina doi 
Ifgilominerais IJACKSON, 1975. 
BROWN & BRINO l EY, 1980; FOR: 
MOSO. 1964) e das dimensões dimi".,.. 
tas de suas particulas individuais. Assim 
sendo, fazem·se neceuârias a separaçJo 
, concentração desses minerlis antet de 
serem lnatisados aos raios X. A pr!Se1"lÇl 
de outros minerais, além de atrapalhar . 
orienl8Çio das placas dos argilominerais, 
ocasiona interlerhcias indesejadas em 
$Uas refle)CÕH difratometric3$ . 

o procedimento u$Ull completo par. 
IMlise de .rgilominerlis inclui separl' 
çlo e concentr~io cios minerlis, prepa· 
rdo de liminas com o material orien· 
tado lou n'o), INlise no dllr.tômetro 
de raios X e interpretaÇlo dos difrato­
gramas. Apenas as uh primeiras eupal 
serlo abordadas Mne trab.lho. 

2.1 - Separação • CooetntraçJo d • 
Arvilominer., 

A exuaçJo dot: arg.lomir.r.is de uma 
rocha polim'nef"~ se Inicia com I dis· 
persio em meio aquoso dos seus compo­
nentes minerais ; seguem-se o frlCiol'lll' 
mento granulom6trico e I concentraçio 
dos argilomlfl8rl is. 

a) OispenJo mineu!6Qica 

N. dissociaçio dos mir.riis de uma 
amostra. podem-se emPf.r tratamentos 
QufmiCos dr~ersos e/ou proces$O$ físicos 
mednicos. Ot tratamentos quimicos c0-

mumente usados destinam-se ã remoçlo 
de agentes floculi1ntes (sais solúveis) e 
dos v'rios cimentos (carbonatos. mat6-
ria orginica, óxidos de ferro hvre. alumi· 
nossiliciltos .morfos, eteJ, Que impe­
dem a disperdo do1i componentes di 
amostra (JACKSON et IIIU, 1949; 
THIRY, 1974; JACKSON, 1975). 

Sulntâncias defloculantes como hidróxi­
do de amània ou de $Ódio, pohfosf.tos 
d. sódio, oxalatos alcalinos. carbonlto 
de sódio tamb6m tem sido usad. na dlS' 
pen'o mineralbgica (8RQWN, 1953 , 
HATHAWAY, 1955; CAAAOll, 1970; 
SOUZA SANTOS, 1975) . Algons auto­
res utilizam ainda a saturação com 
dtions. usullmer'lle o sódIO, pari est .. • 
bilizaçlo da aupenslo mineral (CAll· 
l~RE & H~N'N, 1963; A08EAT & 
TESS1ER, 1974; THIRY, 1974; JACK· 
SON , 1975). 

o uso indiscriminado de tratamentos 
qufmlcOl no procH$O de disperslo mio 
nefll6g1C1 nlo '. no entlnto, r«amen· 
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dadO por um grande número de autores, 
e OSTROM (1961), HARWARD eralii 
(1 962), HARWARD & THEISEN 
(1 9621. DOUGLAS & FIESSINGER 
(1971), MACEWAN (1972). ROBERT & 
TESSI E R (1974) já encontraram altera­
çêles significativas nos argilominerais por 
ação de tratamentos químicos. 

A desintegração de uma amostra polimi. 
nerálica por processos Hsico inclui 
desagregação manual, britagem, moagem 
_ de preferência a úmido -, uso de mis­
tu radores rotativos ou a jato de ar e ultra­
sons. A aplicação desses processos segue 
um programa escalonado de aumento 
gradativo de severidade (GRIFFITHS, 
1967) ou, conforme a maioria dos 
autores, se á de maneira indepen­
dente, em função do grau de c solida­
ção da amostra. Devem-se preferir sem­
pre os tratamentos físicos mais amenos 
para que não se altere a granulometria 
nem a estrutura cristalina dos consti­
tuintes da amostra, o que, posteriormen· 
te, dificultaria a sua separação e identi­
f icação. 

Essa etapa de trabalho é fundamental 
para o estudo dos argtlominerais, pois o 
sucesso da separação granulométric 
(cf. item b) está diretamente associado 
à eficiência na obtenção de uma dis · 
persão inicia l dos mineraiS da amos · 
tra. Se após esses tratamentos, os 
argilomtnerais ainda se mantiverem agiu · 
tinados ou cimentados, formando parti ­
cuias com diâmetro nominal superior ao 
que se pretende analisar, eles correm o 
riSCO de serem eliminados da análise du ­
rante a etapa de separ ção ranulomé­
trica_ 

b) Fracionamento granulométrico 

Os argilominerais ocorrem em geral com 
dimensões inferiores a 2-4 mlcra. Para 
separá-los dos demais mmerais, utiliza-se 
comumente o processo de sedimentaçã 
diferencial de partículas em um meio 
aquoso pOI ação da gravidade ou por 
centrifugação. 

A Lei de Stokes fornece O tempo de que ­
da de uma partícula de um dado tama­
nho e densidade, através de um mei 
fluido conhecido, sob a ação da gravida ­
de. Svedberg adaptou esta lei para uso 
da centrífuga (in MÜ LLER, 19671. Os 
tempos para sedimentação de partículas 
com o tamanho desejado podem ser cal ­
Culados através das respectivas equações. 
Podem, aind , ser obtidos a parti de 
nomágrafos existentes na literatura 
ITANNER & JACKSON , 1947). A velo· 

cidade de queda dos argilominerals pre­
vista por essa lei é, no entanto, retarda­
da por dois fatos: 

Os argilominerais ocorrem normal· 
mente sob a forma de placas ou fi ­
bras, enquanto que a Lei de Stokes é 
aplicada a part(culas perfeitamente 
esféricas_ 
As partícu as desses minerais, em 
meio aquoso, se dissociam em parti­
cuias carregadas negativamente e e 
cátions. Sendo assim, elas se repelem 
mutuamente. 

Dessa forma, a separação granulométrica 
dos minerais fornece, em geral, partícu­
la de diâmetro maior do que o previsto. 
A separação efetuada é de caráter mUito 
mais mineralógico do que realmente gra· 
nulométrico. Em outras palavras, a fra ­
ção menor que 2 micra não corresponde 
efetivamente a nenhuma realidade gra· 
nulométrica precisa (THI RY, 1974). 

A escolha da fração em que os argilomi · 
nerais se concentram varia entre os di ­
versos autores em função do objetivo d 
estudo e d tipo da rocha analisada. 
maioria deles analisa uma fração única, 
em geral, inferior a 2 micra, mas que 
pode ser mbém inferior a 4 micr 
(LUCAS, 1962), ou inferior a 5 micra 
(ALMON & DAVIES, 1979) ou mesmo 
infertor a I micra (VISCONTI &NICOT, 
1961, PERRY & HOWER, 1970 , 
BROW & BRINDLEY, 19801. Outros 
autores utilizam diferentes frações gra· 
nulométricas ao mesmo tempo (JACK­
SON er alli, 1949; BISCAYE, 1965; 
HOWER et alii, 1976, HOFFMAN & 
HOWER,1979). 

22 - Preparação de Uminas para 
Análise 

a ontagem de material orientado 

As técnicas de orientação dos arg lloml­
nerais são mUito variadas e podem ser 
reunidas em três grupos, d pend ndo 
do tipo de material que utilizam : mate· 
rial em suspensão aquosa, material em 
estado pastoso e material em p6 seco. 

a.l) Material em suspensão aquosa 

a. 1. 1) Gotejamento, sedimentação, de-­
cantação ou pipetagem 

O procedimento básico consiste em re· 
colher, com o auxílio de seringa ou pi ­
peta, uma al(quota da suspensão separa · 
da e dispersar o material gota a gota so· 
bre uma lâmina plana de Vidro, de Icor 
ou de ceràmica porosa. A segUir, seca· e 
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o material à temperatura ambiente 
(WARSHAW & ROY, 1961; CARROLL. 
1970; OUZA SANTOS, 1975; JACK­
SON, 1975; HOWER et alli, 1976; 
entre outros), ou com o auxilio de lâm­
pada de raios infravermelhos (LUCAS, 
1962) ou em estufa com temperatura e 
umidade controladas . O UNOYE R DE 
SEGONZAC (1969) utiliza uma lâmina 
de vidro plana com dois traços paralelos 
centrais e efetua a secagem do material 
a 400 C com umidade relativa de 50%. 
HATHAWAY (1955) usa uma pipeta 
automática para o gotejamento. 

a_l .2) Centrifugação 

O material é precipitado obre uma 
làmina plana de vidro adaptada no fun­
do de um tubo de centrífuga. O sobre­
nadante límpido é extraído por sifona­
ção ou sucção a vácuo, sem perturbar a 
orientação das partícula (BROWN, 
19531-

a.1.3) Drenagem 

O material e suspensão pode ser suc­
cionado através de uma placa de cerâmi­
ca porosa po meio de uma bomba 
vácuo (RICH, 1969; CARROLL, 1970: 
SHAW, 1972; CARL TON, 1975); ou 
através de membranas de celulose, Vinil 
ou te110n (DREVER , 1973; POL­
LASTRO, 1982T; ou at ravés de filtro 
de prata lMANHEIM er alií, 1972; 
POPPE & HATHAWAY, 1979, CARDA 
& L1NGARD_ 1980). 

Resultado Similar é obtIdO quando se 
força a água da suspensão a passar atra· 
vés de uma placa de cerâmica porosa 
adaptada no meio do tubo de centrifu­
gação. Por ação da força centrlfuga, 
água se acumula no fundo do tubo, e a 
argila se deposita na superficie da placa 
( KINTER & DIAMOND, 1956). Em ge­
rai, a amostra aSSim processada é posta 
a secar em temperatura ambiente, mas 
HARWARD & HEISE (1962) 
HARWAR O et 03111 (1962) o fazem em 
um forno a 60-6So C. 

a. l.4 ) Evaporaçiio 

A suspensão transferida para u 
bocher contendo uma lâmina plana de 
vldr no fundo . Processa-se a evapora­
ção lent sob temperatura de 600C 
(VISCONTI & NICOT, 1961) ou de 
400C (GIBBS, 1965) . 
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dado por um grande número de autores, 
• OSTROM (1961), HARWARD eralii 
11 9621. HARWARD & THEISEN 
(1 962), DOUGLAS & FIESSINGER 
(197 1), MACEWAN (1 972). ROBERT & 
rESSI E R (1974) já encontraram altera­
çi5es significativas nos argilominerais por 
ação de tratamentos químicos. 

A desintegração de uma amostra polimi. 
nerálica por processos f(sico inclui 
desagregação manual, britagem, moagem 
_ de preferéncia a úmido -, uso de mis­
luradores rotativos ou a jato de ar e ultra-
50ns. A aplicação desses processos segue 
um programa escalonado de aumento 
gradativo de severidade (GRIFFITHS, 
1967) ou, conforme a maioria dos 
auto res, se dá de maneira mdepen­
dente, em função do grau de co solida­
ção da amostra. Devem-se preferir sem­
pre os tratamentos físicos mais amenos 
para que não se altere a granulometria 
nem a estrutura cristalina dos consti­
tuintes da amostra, o que, posteriormen· 
te , dif icultaria a sua separação e identi­
ficação. 

Essa etapa de trabalho é fundamental 
para o estudo dos argllommerais, pois o 
sucesso a separação granulométric 
(cf. item b) está diretamente associado 
11 eficiência na obtenção de uma dis­
persão inicia l dos minerais da amos · 
tra. Se após esses tratamentos, 05 

argilominerais ainda se mantiverem agiu · 
tinados ou cimentados, formando parti ­
cuias com diâmetro nominal superior ao 
que se pretende analisar, eles correm o 
risco de serem eliminados da análise du ­
rante a etapa de separação granulomé­
trica_ 

b) F racionamento granulométrico 

Os argilominerais ocorrem em geral com 
dimensões mferiores a 2-4 mlcra. Para 
separá-los dos demais minerais, utiliza·s 
comumente o processo de sedimentação 
diferencial de partículas em um meio 
aquoso pOI ação da gravidade ou por 
centrifugação. 

A Lei de Stokes fornece o tempo de Que­
da de uma part(cula de um dado tama­
nho e densidade, através de um mei 
fluido conhecido, sob a ação da gravida · 
de. Svedberg adaptou esta lei para uso 
da centrífuga (in MÜLLER , 1967). Os 
tempos para sedimentação de partículas 
com o tamanho desejado podem ser cal · 
Culados através das respectivas equações. 
Podem, aind , ser obtidos a parti de 
nomÓQrafos existentes na literatura 
ITANNER & JACKSON . 1947). A velo · 

cidade de queda dos argilominerals pre­
vista por essa lei é, no entanto, retarda· 
da por dois fatos: 

Os argilominerais ocorrem normal­
mente sob a forma de placas ou fi ­
bras, enquanto que a Lei de Stokes é 
aplicada a part(culas perfeitamente 
esféricas. 
As partículas desses minerais, em 
meio aquoso, se dissociam em parti· 
cuias carregadas negativamente e em 
cátions. Sendo assim, elas se repelem 
mutuamente. 

Dessa fo rma, a separação granulométrica 
dos minerais fornece, em geral, partícu· 
la de diâmetro maior do que o previsto. 
A separação efetuada é de caráter muito 
mais mmeralógico do que realmente gra· 
nulométrico. Em outras palavras, a fra 
ção menor que 2 micra não corresponde 
efetivamente a nenhuma realidade gra­
nulométrica precisa (THIRY, 19741. 

A escolha da fração em que os argilomi · 
nerais se concentram varia entre os di ­
versos autores em função do objetivo d 
estudo e d tipo da rocha analisada. A 
maioria deles analisa uma fração única, 
em geral, inferior a 2 mlcr , mas que 
pode ser mbém inferior a 4 micr 
(LUCAS, 1962), ou infenor a 5 micra 
(ALMON & DAVIES, 1979) ou mesmo 
inferior a 1 micra (VISCONTI &NICOT, 
1961, PERR Y & HOWER, 1970. 
BROW & BRINDLE Y. 19801. Outros 
autores utilizam diferentes frações gra· 
nulométricas ao mesmo tempo (JACK­
SON er a/ii, 1949; BISCA YE, 1965; 
HOWER er alii, 1976; HOFFMAN & 
HOWER, 1979) . 

22 - Preparação e Uminas para 
Análise 

a) ontagem de material orientado 

As técnicas de orientação dos argilomi­
nerais são mUito variadas e podem ser 
reunidas em tres grupos, depend ndo 
do tipo de matenal que utilizam mate· 
rial em suspensão aquosa, material em 
estado pastoso e material em pó seco. 

a.l) Material em suspensão aquosa 

a. 1. 1) Gotejamento, sedimentação, de­
CiJnt1Jçào ou piperagem 

O procedimento básico consiste em re­
colher, com o auxílio de seringa ou pi o 
peta, uma alíquota da suspensão separa · 
da e dispersar o material gota a gota 50 ' 

bre uma lâmina plana de vidro, de vlcor 
ou de cerâmica porosa. A seguir, seca-se 
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o matenal à temperatura ambiente 
(WARSHAW & ROY, 1961; CARROLL, 
1970; OUZA SANTOS, 1975; JACK· 
SON, 1975; HOWER er alii, 1976; 
entre outros), ou com o au xílio de lâm­
pada de raios infravermelhos (LUCAS, 
1962) ou em estufa com temperatura e 
umidade controladas. DUNOYER DE 
SEGONZAC (1969) utiliza uma lâmina 
de vidro plana com dois traços paralelos 
centrais e efetua a secagem do material 
a 400 C com umidade relativa de 50%. 
HATHAWAY (1955) usa uma pipeta 
automática para o gotejamento. 

a. 1.2) Centrifugação 

O material é precipitado obre uma 
lâmina plana de vidro adaptada no fun­
do de um tubo de centrífuga. O sobre­
nadante límpido é extra(do por sifo na­
ção ou sucção a vácuo, sem perturbar a 
orientação da partícula (BROWN, 
19531. 

a.1.3) Drenagem 

O material e suspensão pode ser suc­
cionado através de uma placa de cerâmi­
ca porosa po meio de uma bomba a 
vácuo (RICH, 1969; CARROLL, 1970: 
SHAW, 1912; CARL TON, 1975); ou 
através de membranas de celulose, Vinil 
ou teflon (DREVER, 1973; POL­
LASTR O, 1982T; ou através de filtro 
de prata MANHEIM er alii, 1972 ; 
POPPE & HATHAWAY, 1979, CARDA 
& LlNGARD. 1980) . 

Resultado Similar é obtidO quando se 
força a agua da suspensão a passar atra­
vés de uma placa de cerâmica porosa 
adaptada no meio do tubo de centrifu · 
gação. Por ação da força centrífuga, 
âgua se acumula no fundo do tubo, e a 
argila se deposita na superfície da placa 
( KINTER & DIAMOND, 1956). Em ge­
rai, a amostra assim processada é posta 
a secar em temperatura ambiente, mas 
HARWARD & HEISE (1962) 
HARWARD er a/li (1962) o fazem em 
um forno a 60-6So C. 

a.l.4) Evaporação 

A suspensão transferida para u 
bécher contendo uma lâmina plana de 
vidro no fundo . Processa-se a evapora· 
ção lent sob temperatura de 600 C 
(VISCONTI & NICOT, 1961) ou de 
400 C (GIBBS, 1965). 
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dado por um grande número de au tores, 
• OSTROM (19611. HARWARD era/i; 
11 962), HARWARD & THEISE N 
11962). DOU GLAS & FIESSINGER 
11970, MACEWA (1972), ROBERT & 
TESS IER (1974) já encontraram altera­
ções significativas nos argilominerais por 
ação de tratamentos químicos_ 

A desintegração de uma amostra polimi ­
nerá lica por processos físico inclui 
desagregação manual, britagem, moagem 
_ de preferência a úmido . uso de mis­
luradores rotativos ou a jato de ar e u Itra­
sons. A aplicação desses processos segue 
um programa escalo nado de aumento 
gradat ivo de severidade IGRIFFI THS. 
1967) ou, conforme a maioria dos 
autores . se dá de maneira Indepen­
dente, em função do grau de consolida­
ção da amostra. Devem-se preferir sem­
pre os tratamentos físicos mais ameno 
para que não se altere a granulometria 
nem a estrutur cr istal in dos consti­
tuintes da amostra, o que, posteriormen· 
te, dificultaria a sua separação e identi· 
ficação_ 

Essa etapa de trabalho é fundamental 
para o estudo dos argilominerais. pois o 
sucesso da separação granulométrica 
(cf. item b) está diretamente associado 
à eficiência na obtenção de um di s­
persão inicial dos mineraiS da amos­
tra. S e pós esses tratamentos, o 
argilommerais ainda se mantiverem aglu­
t inados ou cimentados, formando partí· 
cuias com diâmetro nominal superior ao 
que se pretende analisar . ele .. correm o 
risco de serem ehmlOados dd analise duo 
rante a etapa de separação granulomé· 
t rica . 

b) Fracionamento granulométrico 

Os rgil om inera is ocorrem em geral com 
dimensões Inferiores a 2-4 mlcra. Para 
_ pará-los dos demais minera is. utiliza-se 
comumente o processo de sedimentação 
diferencial de partículas em um meio 
aquoso pOI ação d gravidade o u por 
centrifugação. 

A Lei de Stokes fornece o tempo de que­
da de uma partícula de um dado tama· 
nho e densidade, através de um meio 
fluido conhecido . sob a ação da gravida· 
de. Svedberg adaptou esta lei para uso 
da centrifuga (in MÜ LLER, 1967). Os 
tempos para sedimentação de partículas 
Com o tamanho desejado podem ser C<ll· 
cIJlados através das respectivas equações. 
Podem, ainda. ser obtidos a parti r de 
nomógrafos existentes na literatura 
ITANNEA & JACKSON , 1947). A velo· 

idade de queda dos argilomineralS pre­
vista por essa lei é, no entanto, reta rda­
da por do is fatos : 

Os argilominerais ocorrem normal­
mente sob a forma de placas ou fi­
b ras, enquanto Que a Lei de Stokes é 
aplicada a partrculas perfeitamente 
esféricas. 
As partículas desses minerais. em 
meio aquoso , se dissociam em partí­
culas carregadas negativimente e e 
cátians. Sendo assim, elas se repelem 
mutuamente. 

Dessa forma, a separação granulométrica 
dos minerais fornece . em geral, partí 
las de diâmetro maior do que o previsto. 
A separação efetuada é de caráter muito 

ais mmeral6gico do que realmente gra· 
nulométrico. Em outras palavras. a fra · 
ção menor que 2 micra não corresponde 
efetivamente a nenhuma realidade 9ra· 
nulométrica precisa (THIRY, 19741. 

A escolha da fração em que os argilomi­
nerais se concentram varia entre os d i­
versos autores em função do objetivo do 
estudo e do tipo da rocha analisada . A 
maioria deles analisa uma fração única, 
em geral , inferior a 2 mlcr , mas Que 
pode ser mbém inferior a 4 micr 
(LUCAS, 1962l, ou inferior a 5 micra 
IA LMON & DAVIES. 19791 ou mesmo 
inferior a 1 micra (VISCONTI &NICOT, 
1961, PERRY & HOWER, 1970 , 
BROWN & BRINDLE Y. 980). Outros 
autores utilizam diferentes frações gra· 
nulométricas ao mesmo tempo IJACK­
SON et alii, 1949; BISCAYE, 1965; 
HOWER et a/ii, 1976; HOFFMAN & 
HOWER, 1979). 

2.2 - Preparação d Uminas para 
Análise 

a1 Montagem de material orientado 

As técnicas e or'ientaçao dos arglloml­
nerais s o mUito variadas e podem ser 
reunidas em três grupos, dep ndendo 
do tipo de materIal que utilizam. mate· 
rial em 5U p mão aquosa, material em 
estado pastoso e material em p6 seco. 

a . 1) Matenal em suspensão aquosa 

a. 1.1) Gotejamento, sedimentação, de· 
cantaçãO ou pipetagem 

O procedimento básico consiste em re­
colher. com o aux ílio de seringa ou pi­
peta. uma aliquota da suspensão separa · 
da e dispersar o material gota a gota 50 ' 

bre uma lâmina plana de Vidro, de vicor 
ou de ceràmica porosa. A se Ir. seca·se 
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o materia l à temperatura ambiente 
(WARSHAW & ROY. 1961; CARROLL,. 
1970; SOUZA SANTOS, 1975; JACK­
SON o 1975; HOWER et alii. 1976; 
entre outros), ou com o auxílio de lâm­
pada de raios infravermelhos I LUCAS, 
1962) ou em estufa com temperatura e 
umidade controladas. DUNOYER DE 
SEGONZAC (1969) utiliza uma lâmina 
de vidro plana com d o is traços paralelo 
centrais e efetua a secagem da material 
a 400 C com umidade relativa de 50% _ 
HATHAWA Y (1955) usa uma pipeta 
automática para o gotejamento. 

a. 1. 2 ) Centrifugação 

O materia é precipitado sobre um 
lâmina plana de vidro adaptada no fun· 
do de um tubo de centrífuga. O sobre· 

adante Ifmpldo é extraído por sito . 
ção ou sucção a ácuo, sem perturbar a 
or ientação das partícula (BROWN, 
19531. 

a.1.3) Drenagem 

O material em suspensão pode ser suc o 
cionado através de uma placa de cerâmi· 
ca porosa por meio de uma bomba a 
vácuo (RICH, 1969; CARROLL, 1970 : 
SHAW. 1972; CARL TON, 1975); ou 
através de membranas de celulose, Vinil 
ou teflon (DREVER, 1973; POL · 
LASTRO, 1982T; ou atr v s de filtros 
de prata (MANHEIM BC olií, 1972 ; 
POPPE & HATHAWAY, 1979, CARDA 
& LlNGAR D. 1980). 

Resultado Simi lar é obtido quando se 
orça a água da suspenséio 11 passar atr . 

vés ele uma placa de cerâmica porosa 
adaptada no meio do tubo de centrifu· 
gação. Por ação da força centrffug . iI 

água se acumula no fundo do tubo. e a 
argila se deposita na superficie da placa 
(KINTER & DIAMOND, r 9561. Em ge­
rai, a amostra assim processada é posta 
a secar em temperatura ambiente. mas 
HAR\1\ARD & THEISE (1962 \ 
HARWAR O ec a/li (1962) o fazem e 
um forno a 60-650 C. 

a.l.4) Evaporoção 

A suspensão é transierida para um 
bécher contendo uma lãmina plana de 
Vidr o no fundo. Processa-se a evapora­
ção len sob temperatura de 600 C 
(VISCONTI & NICOT, 1961) ou de 
400 C (GIBBS, 1965) . 
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a.2) Material pastoso 

a.2.1) Edregaço (smearing) 

A pasta de argilom inerais concentrados, 
ainda úmida, é espalhada sobre a super· 
f(cie plana de uma lâmina de vidro com 
o aux(lio de outra lâmina ou de espátu· 
la (THEISEN & HARWAR D, 1962 ; 
GIBBS, 1965). Também se pode usar 
uma lâmina de vidro com uma ranhura 
central de profu ndidade conhecida 
(TH IR Y, 1974). 

a.2.2) Moldagem 

A pasta de argilominerais - com teor de 
água próximo ao seu li mite de plastici­
dade - é comprimida em uma lâmi na 
escavada contra uma superflcie plana . 
Com uma espátula, efetua-se o alisamen· 
to final (SOU ZA SANTOS, 1975; FON· 
SECA et alii, 1984). 

a.3) Material seco 

a .3. 1) Pressão 

A orientação dos argilominerais é dada 
através do emprego de p ressão e/ou cisa­
Ihamento sobre o pó seco (MITCHELL, 
1953 e CODY & THOMPSON, 1976 in 
BROWN & BRIN DLEY, 1980). 

b) Montagem de material não orientado 

A preparação de amostras de argilomine­
rais não orientados pode ser feita por: 
b.1) preenchimento de cavidades rasas 

de lâminas de alumlnio, plástico ou 
vidro (método de Debye-Scherrer); 

b.2) peneiramento do pó sobre uma 
lâmina plana com graxa ou bálsamo 
do Canadá; 

b.31 embebição de argila com material 
plástico: deixa-se o material secar 
como um spray fino ou mbi-se o pó 
no plástico (in BROWN & BRIND­
LEY, 1980; FORMOSO, 1984); 

b.4) filtração em filtros de prata 
(SYVITSKI & BAYLISS, 1980) . 

3 METODOLOGI A DE PREPARA­
çAo DE AMOSTR AS NA PE­
TROBRÁS 

3 .1 - Hi~tórico 

o interesse pelos argilominerais de ro­
chas sedimentares surgiu na PETR O­
BRÁS nos anos 60 . Os primeiros traba­
lhos de difração de raios X desses mine­
rais foram realizados no Centro de Sedi­
mentologia e Geoqulmica de Superf ície 
em Estrasburgo (F rança) sob a orienta­
ção de Jacques Lucas (FONSECA & NE-
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VES, 1966; RAMOS, '967; FONSECA 
& JO BIM, 1967; RA MOS, 1970). A me­
todologia de análise então empregada 
é apresentada no quadro I. 

Até a PETROBRÁS adquirir um difra­
tômetro de raios X, os argilominerais 
eram analisados na Universidade Federal 
de Ouro Preto, em Ouro Preto (FONSE­
CA, 1968; NEVES, 1970; CAROZZI 
er alii, 1973); na Universidade Federal 
do Rio Grande do Sul, em Porto Alegre 
(RAMOS & FORMOSO, 1975 e 1976); 
na Soc iété Nationale de Pétroles d ' Aqui­
ta ine, em Pau, França (RODRIGUES, 
1971; RODRIGUES etalii, 1971 ; BOL­
T EN HAG EM er alii, 1973); no Woods 
Hole Oceanographic Institute, em Mas­
sachussetts, EUA, durante o Projeto 
REMAC (MILLlMA et alii, 1974 e 
1975; ME LO er a/ii, 1975a e b; MI L­
LlMAN & BARRETO, 1975; BARRE­
TO et alii, 1975; SUMMERHAYES 
et alii, 1975; ROCHA et alii, 1975; 
MILLlMA N, 19751. Esse período tem 
como caracter(stica a heterogeneidade 
dos tratamentos analíticos dos vários 
laboratórios. No quadro 11 são apresen­
tadas as metodologias utilizadas nas 
amostras do Projeto REMAC. 

O primeiro difratômetro da PETRO­
BRÁS (modelo GEIGERFLEX da RI­
GAKU) foi instalado em 1972 na Divi­
são de Química (DIOUIM) do CENPES, 
àquela época localizado na rua General 
Polidoro. As amostras ali analisadas pas­
saram a ser sistematicamente preparadas 
em 1974 pelo então recém-criado Labo­
ratório de Apoio às Atividades de Ex­
ploração (LACEX) vinculado ao Depar­
tamento de Exploração (OEPEX). 

O volume crescente de amostras, no en­
tanto, culminou com a criação de um 
laboratório específico de preparação e 
análise de argilominerais, organizado 
pelo geólogo Nélson Moreira da Silva no 
período de 1975-1976 na Divisão de Ex­
ploração e Produção WEPRO) do CEN­
PES_ Nesse laboratório havia um difratô­
metro de raios X modelo ROTAFLEX 
RU 200 da RIGAKU. 

Com a incorporação do LACEX ao 
CENPES em 1981, toda a preparação de 
amostras para a análise difratométrica 
de argilominerais ficou centralizada num 
único laboratório, que atualmente per­
tence à Divisão de Geologia e Engenha­
ria de Reservatório (DIGERI. As amos­
tras passaram a ser processadas por uma 
unica metodologia de análise. 

No LACEX as amostras de rocha sedi-

mentar eram tratadas de maneira simi­
lar a RAMOS (1967) (quadro 111). 
Acrescentavam-se al guns tratamentos 
previstos para situações especiais, como 
a eliminação de matéria orgâ nica, de 
hidrocarbonetos e de su lfatos. Emprega­
vam-se lâminas de vidro planas com dois 
traços paralelos cen trais, co m a fina lida­
de de restringir a área de deposição da 
suspensão - já que era menor a quanti­
dade necessária de amostra - bem como 
de evitar acumu lação dos argilominerais 
nas bordas da lâmin devido a tensões 
superfiCiais, o que não permitiria a for­
mação de uma superfície hor izontal pla­
na para análise aos raios X. 

O laboratório de análise de argilomine­
rais do DEPRO util izou, de inicio,a me· 
todologia de preparação de amostras 
proposta por NEVES (1968) . A partir 
da pesquisa realizada por SI LVA (1975) 
foram feitas muitas alterações nesse pro­
cesso (quadro 11 11_ Os tratamentos espe­
c(ficos par eliminação de cimentos e 
su bstâncias flocu lantes foram substi­
tuídos pelo uso de defloculantes (piro­
fosfato de sódio). A separação da fração 
inferior a duas micra passou a ser feita 
por centrifugação, processo muito mais 
rápido que o de sedimentação. 

No processo de separação por sedimen­
tação diferencial, a amostra era transfe­
rida para uma proveta de 50 cc. Faz ia-se 
o teste para detectar a floculação 
deixando a amostra repousar por 12 
horas. Retirava-se, então, com uma se­
ringa ou pipeta, um centímetro da parte 
superior da suspensão que havia sido 
reomogeneizada e decantara por 50 mi­
nutos. Com o uso da centrffuga, o teste 
de floculação teve sua duração dimi ­
nuída para 7 minutos, tempo este em 
q ue se processa também a separação da 
fração menor que 2 micra das amostras 
quando a suspensão está estável. 

A suspensão separada era, em seguida, 
tratada com cloreto de magnésio com a 
finalidade de caracterizar esmectitas 
e/ou vermiculitas. Como a presença de 
vermiculitas nas rochas sedimentares 
analisadas tem-se mostrado muito rara, 
esse tratamento foi posteriormente reti­
rado do procedimento rotineiro de pre­
paração de amostras (A L VES et alií, 
1981) para ser realizado somente em ca­
sos especiais. 

A técnica de orientação dos argilomine­
rais era a do esfregaço. GIBBS (1965) 
mostrara que a técnica por sedimenta­
ção a suspensão produzia uma boa 
orientação desses minerais. Ao mesmo 
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a .2) Material pastoso 

a.2.1) Esfregaço (smearing) 

A pasta de argilominerais concentrados, 
ainda úmida, é espalhada sobre a super· 
f(cie plana de uma lâmina de vidro com 
o aux(lio d outra lâmina ou de espátu· 
la (THEISEN & HARWAR D, 1962 ; 
GIBBS, 19651. Também se pode usar 
uma lâmina de vidro com uma ranhura 
central de profu ndidade conhecida 
(TH IRY, 19741. 

8.2.2) Moldagem 

A pasta de argilominerais - com teor de 
água próximo ao seu limite de plastici­
dade - é compri mida em uma lâmi na 
escavada contra uma superf(cie plana . 
Com uma espátula, efetua-se o alisamen· 
to final (SOU ZA SANTOS, 1975; FON· 
SECA et alfi, 1984). 

a.3) Materia l seco 

a.3. 1) Pressão 

A orientação dos argilominerais é dada 
através do emprego de p ressão elou c isa­
Ihamento sobre o pó seco (MITCHELL, 
1953 e CODY & THOMPSON. 1976 in 
BROWN & BRIN DLEY, 1980) . 

b) Montagem de material não orientado 

A preparação de amostras de argilomine­
rais não orientados pode ser feita por: 
b.l) preenchimento de cavidades rasas 

de lâminas de alum(nio, plástico ou 
vidro (método de Debye-Scherrer); 

b.2) peneiramento do pó sobre uma 
lâmina plana com graxa ou bálsamo 
do Canadá; 

b.3) embebição de argila com material 
plástico: deixa-se o material secar 
como um spray fino ou m6i·se o pó 
no plástico (in BROWN & BRIND­
LEY, 1980; FORMOSO, 1984); 

b.4) filtração em filtros de prata 
(SYVITSKI & BAYLISS, 1980) . 

3 METODOLOGI A DE PREPARA­
çÃO DE AMOSTR AS NA PE ­
TROBRÁS 

3 .1 - HiHórico 

O interesse pelos argilominerais de ro· 
chas sedimentares surgiu na PE T RO­
BRÁS nos anos 60. Os primeiros traba· 
lhos de difração de raios X desses mine­
rais foram realizados no Centro de Sedi­
mentologia e Geoqu(mica de Superfície 
em Estrasburgo (França) sob a orienta· 
ç.§o de Jacques Lucas (FONSECA & NE· 
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VES, 1966; RAMOS, 1967; FONSECA 
& JO BIM, 1967; RA MOS, 1970). A me· 
todologia de análise então empregada 
é apresentada no Quadro I. 

Até a PETROBRÁS adquirir um difra· 
tômetro de raios X, os argilominera is 
eram analisados na Universidade Federal 
d e Ouro Preto, em Ouro Preto (FONSE­
CA, 1968; NEVES, 1970; CAROZZI 
er afii, 1973); na Universidade Federal 
d o Rio Grande do Sul, em Porto Alegre 
(RAMOS & FORMOSO, 1975 e 1976); 
na Soc iété Nationale de Pétroles d'AQui­
t aine, em Pau, França (RODRIGUES, 
1971; RODRIGUES et alii, 1971 ; BOL­
T EN HAG EM er alii, 1973); no Woods 
Hole Oceanographic I nstitute, em Mas­
sachussetts, EUA, durante o Projeto 
REMAC (MILLlMA er alii , 1974 e 
1975; ME LO er alij, 1975a e b; MI L­
LlMAN & BARRETO, 1975; BARRE­
TO et alii, 1975; SUMME RHA YES 
et alH, 1975; ROCHA et alíi, 1975 ; 
MILLlMA N, 19751. Esse período tem 
como caracter(stica a heterogeneidade 
dos tratamentos analíticos dos vários 
laboratórios. No quadro 11 são apresen· 
tadas as metodologias utilizadas nas 
amostras do Projeto R EMAC. 

O primeiro difratômetro da PETRO­
BRÁS (modelo GEIGERFLEX da RI­
GAKU) foi instalado em 1972 na Divi· 
são de Química (DIQUIM) do CENPES, 
àQuela época localizado na rua General 
Polidoro. As amostras ali analisadas pas· 
saram a ser sistematicamente preparadas 
em 1974 pelo então recém-criado La bo­
rat6rio de Apoio às Atividades de Ex­
ploração (LACEX) vinculado ao Depar­
tamento de Exploração (DEPEX). 

O volume crescente de amostras, no en­
tanto, culminou com a criação de um 
laboratório específico de preparação e 
análise de argilominerais, organizado 
pelo geólogo Nélson Moreira da S ilva no 
período de 1975-1976 na Divisão de Ex­
ploração e Produção (DEPAO) do CEN­
PESo Nesse laboratório havia um difratô­
metro de raios X modelo ROTAFLEX 
RU 200 da RIGAKU. 

Com a incorporação do LACEX ao 
CENPES em 1981, toda a preparação de 
amostras para a análise difratométrica 
de argilominerais ficou centralizada num 
único laboratório, Que atualmente per­
tence à Divisão de Geologia e Engenha­
ria de Reservatório (DIGERI. As amos· 
tras passaram a ser processadas por uma 
única metodologia de análise. 

No LACE X as amostras de rocha sedi· 

mentar eram tratadas de maneira simi. 
lar a RAMOS (1967) (quadro 1111. 
Acrescentavam·se alguns tratamentos 
previstos para situações especiais, como 
a eliminação de matéria orgânica, de 
hidrocarbonetos e de su lfatos. Emprega· 
vam-se lâminas de vidro planas com dois 
traços paralelos cen trais, co m a fina lida· 
de de restringi r a área de deposição da 
suspensão - já que era menor a quanti· 
dade necessária de amostra - bem como 
de evitar acumu lação dos argilominerais 
nas bordas da lâmina devido a tensões 
superficiais, o que não permi tiria a for· 
mação de uma superfície horizontal pla­
na para análise aos ra ios X. 

O laborat6rio de análise de argilomine­
rais do DEPRO util izou, de inicio,a me· 
todologia de preparação de amostras 
proposta por NEVES (1968). A parti r 
da peSQuisa realizada por SI LV A (1975) 
foram feitas muitas alterações nesse pro· 
cesso (quadro 110. Os tratamentos espe­
c(ficos par eliminação de cimentos e 
substâncias floculantes foram substi­
tuídos pelo uso de defloculantes (piro­
fosfato de s6dio). A separação da fração 
inferior a duas micra passou a ser feita 
por centrifugação. processo muito mais 
rápido Que o de sedimentação. 

No processo de separação por sedimen­
tação diferencial, a amostra era transfe­
rida para uma proveta de 50 cc. Fazia-se 
o teste para detectar a floculação 
deixando a amostra repousar por 12 
horas. Retirava-se, então, com uma se­
ri nga ou p ipeta, um cent(metro da parte 
superior da suspensão que havia sido 
reomogenelzada e decantara por 50 mio 
nutos. Com o uso da centr(fuga, o teste 
de floculaçã o teve sua duração dimi­
nuída para 7 minutos, tempo este em 
Que se processa também a separação da 
fração menor que 2 micra das amostras 
quando a suspensão está estável. 

A suspensão separada era, em seguida, 
tratada com cloreto de magnésio com a 
finalidade de caracterizar esmectitas 
e/ou vermiculitas. Como a presença de 
vermiculitas nas rochas sedimentares 
analisadas tem-se mostrado muito rara, 
esse tratamento foi posteriormente reti ­
rado do procedimento rotineiro de pre ' 
paração de amostras (A L VES et alií, 
1981) para ser realizado somente em ca­
sos especiais. 

A técnica de orientação dos argilomine­
rais era a do esfregaço. GI BBS (1 965) 
mostrara Que a técnica por sedimenta­
ção da suspensão produzia uma boa 
orientação desses minerais. Ao mesmo 
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a.2) Mat~rlal pastoso 

a.2.1 1 Edr6gllÇO bmeadn,,' 

A pasta de argilominerais concentrados. 
ainda ümidl, , espalhada $Obre a super· 
Heie pl.o. de uma IAmina de vidro com 
o .ux(lio de outr' l6min. ou de ~~tu· 
la lTHEISEN &. HARWAR D, 1962; 
GIBBS, 19651. Tam b4Jm $11 pode usa. 
um. IAmina de vidro com uma ranhura 
cent r.1 de pi"Ofu ndidade conhecid. 
(THIRY, 19741. 

1.2.21 Moldl~m 

A pasta de argilomlnare!s - com teor de 
igua pr6ximo 10 seu limite de plastici­
dade - , comprimida em uma lâmina 
escavada cotllra uma wperf(cie pl.nI. 
Com uma espátula, efe lU.se o . 1isamert· 
to fiNI (SOUZA SANTOS, 1975; FON · 
SECA.f alli, 1984/. 

1.3/ Material seco 

a.3. 1) PrnsSo 

A orientaÇão dos ergilominerais , dada 
através do emprego de pi"essJo e/ou clsa· 
lhamento sobre o pó seco (MITC HEll, 
1953 e CODY & THOMPSON, 1976 in 
BRDWN 81 BRIN DlE V, 1980/. 

bl Montagem de material nia orientado 

A preparação de amostras de ergilomina­
rais nio orientados pode ... feita por : 
b.l) preenchimento de cavidade!; rlsas 

de lâminil$ de .Ium(nio, pl6stico ou 
vidro I""todo de Deby.Scherrerl ; 

b.2) peneiramento do pó sobre uma 
Ilmina plana com grl.e ou b6ls1mo 
do CanadA; 

b.3) embebiçJo di argil. com material 
plistico: del.a-sI o material secar 
como um spmy fino OU mOi-se o pó 
no plistico (In BROWN &. BRINO­
LEV, 1980; FORMOSO, 1984) ; 

b.4) filt~io em f il tros de prata 
I$VVITSKI &. BAVlISS, 1980). 

3 METODOLOGI A DE PREPARA · 
çAO DE AMOSTRAS NA PE­
TROBRAS 

3.1 - HiltOrico 

O interesse pelos argilominer.it de ro­
chas sedimentares surgiu N PETRO­
BRÁS 1105 anos 60. Os primeiros trlbe· 
lhos de difraçlo de raios X desses ml ..... 
rais foram realizados no Centro de Sedi­
mentologia e Geoqu(mlCa de Super1fcie 
em Estrasburgo (França) sob a orienta­
çJo de Jacques Lucas (FONSECA &. NE · 

16. 

VES. 1966; RAMOS, 1967; FONSECA 
& JOBIM, 1967; RAMOS, 1970 1. A me· 
todologia de a"'lise então empregada 
, aprlWfluda no quadro I. 

Atll a PETROBRÁS adquirir um difr.· 
tllmetro de raios X. os argilominerais 
eram an.lisados na Universidade Federal 
d. Ouro Preto, em Ouro Preto (FONSE· 
CA, 1968; NEVES, 1970 ; CAROUI 
ar alii, 1973) ; na Universidade Federal 
do Rio Grande do Sul, em Porto Alegre 
(RAMOS & FORMOSO. 1975 e 1976); 
na SOC i~t~ Nation.le de Pétroles d ' Aqui­
taine, em Pau, França (RODRIGUES, 
1971 ; RODRIGUES.talii, 1971 ; BOL­
T EN HAGEM et alii. 1973) ; no Woods 
Hole Oceanographic Institute, em Mas­
sachussetts, EUA. durante o Projeto 
REMAC (MILlIMAN et ali;' 1974 e 
1975; MELO tlt am, 197511 e b; MIL· 
lIMAN & BARRETO, 1975; BARRE· 
TO et am, 1975; SUMMERHAYES 
el ali;, 1975; AOCHA li' ali/, 1975; 
MILlIMAN, 1975). Esse pertodo tem 
como caractefhtica a heterogeneidade 
dos tratamentos anaHt icos dos v6rio$ 
I.boratórios. No qu.clro 11 5io apresen­
tadas as metodologias util izadas nas 
amostras do Projeto R EMAC. 

O pr1meiro difretômetro da PETRQ· 
BRAS (modelo GEIGERFlEX da AI · 
GAKU) foi Instalado em 1972 na Divi· 
slo de Qufmica IDIQUIM) do CENPES, 
~uela 6poca localizado na rua General 
Polidoro. As ..,,05tru ali analisadas pas­
sarem a $It r sistematicamente preparadas 
em 1974 pelo entio rectlm-criedo Labo· 
rltbr io de Apoio !lis Atividades de Ex· 
plotaçJo (LACEX) vinculado ao Depar. 
tamento de Exploraçlo (DEPEX) . 

O volume aescente de amostras. no ano 
tanto, culminou com a criaçJo de um 
labontt6rio específico de preparação e 
a""ise de argilormner'ts, organizado 
pelo geólogo Nlllson Moreira d. Silva no 
per(odo de 1975-1976 nI Divtslo de Ex­
ploraçJo e ProduçJo (DEPRO) do CEN· 
PESo Nesse laboratório ~i. um difratõ­
metro de raios X modelo ROTAFlEX 
RU 200 da RIGAKU 

Com a incorporaçio do LACE X .ao 
CENPES em 1981 , toda a preparação de 
amostras pafa a anAlise difratorMtrica 
de argi lominera is ficou centraliz«la num 
unico laboratór io, que atualmente per. 
tence !li Divísio de Geologia e Engenna­
ria de Reservatór io (DIGER). As .-nos. 
tras paUlram a ser proceSAdils poi'" uma 
unica metodologia de anjtise. 

No LACEX as amostras de rocha sedi-

mentar eram ualada! de maneira simi. 
tar a RAMOS (1967) (quadro 111). 
Acrescentava m-!e alguns tratamentot 
previstos para situações especiais, como 
a eliminação de matéria orglnica, dt 
hidrocarbonetos 8 de sulfatos. Emprega;. 
vam-se Ilminas de vidro planas com dois 
traços paralelos centrai!, com a final ida­
de de res tr ingir a éf"ea de deposição da 
suspensão - já qUIl era rMnot'" a Quanti. 
dade nece!$iria de amostra - bem como 
de eviUr acu f1"\lJ laç'o dos argilominerais 
nas bordas da limina devido a tensões 
superficiais, o Que nlo permitiria a for· 
lTIIÇJo de uml superf ície horizontal pl • • 
na para Inilise l OS ra ios X. 

O laboratbrio de aNlise de argilomi,.,.· 
ra is do DEPRO ut il izou. de in(cio,a me· 
todologia de preparaçlo de omO$trM 
proposta por NEVES 11968). A panir 
da pesQuisa realizltda por SI L VA (1975) 
foram feiti15 muiwatteraçÕit1 nesse pro· 
cesso (quadro 11 1). Os tratamentos espe· 
cifICos para efiminaçJo de c imento! e 
substâncias floculantes foram IUbsti· 
tuidos pelo uso de defloculantes (pifO­
fosfato de sódio). A sepantÇlo da fraçlo 
inferior a duas miai pauou • ser feita 
por centrifugaçJo. Pfoceuo muito m.is 
répido Que o di sedimentaçlo. 

No proces$O de separaçJo por sedinwn­
taçlo d iferenciei, 1 amostnt en transfe­
rida pare uma proveta de 50 cc. Fuia-se 
o teste para detectar I floculaçio 
deillando a amostra repousar por 12 
hora~ Retiravl·se. então. com uma se­
riopa ou p ipeta, um cent(metro da pane 
superior da suspensão que havil sido 
reomogeneizada e decantara por 50 mio 
nutos. Com o uso da centr(fuga, o teste 
de floculaç.lo teve SUil duração d imi­
nu fda para 7 minutos. tempo este em 
que se processa também a separação da 
fraçlo me nor que 2 mitra das amostras 
quando a suspensão está Istével. 

A suspensão separada era. em seguida, 
tratada com cloreto de m~né'Sio com a 
finalidade de caracterizar esmectitas 
e/ou vermiculitas. Como a presença de 
vermiculitas nas rochas sedimentares 
analisadas tlm·se mostrado multo rara. 
esse traUtmento foi posteriormente reti · 
rado do procedimento rot ineiro de pre· 
paração de amostras (ALVES IIe elH, 
1981) par. ser realizado somente em ca· 
sos especiais. 

A tbica de orientaç'o dos argilomine­
ralS era a dO esfregaço. GIBBS (1965) 
mostrara que I técnica por sedimenUt· 
çJo di suspensão produzia uma boa 
orientaÇão deues minerais. Ao mesmo 
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Fig. 2 - Distr ibuição de esmectita, ilita e caulinita no depósi to de argilominerais quando orientados pela técnica de edi mentação 
(baseado em GIBBS, 1965 e STOKKE & CARSON, 1973). 

tempo, porém, originava uma segregação 
acentuada ent.re os vários argilominerais 
fazendo com que as esmectitas, que são 
as últi as a se depositar, se concentras­
sem no topo do deposito sobre a lâmina, 
e as caulin itas e as ilitas ficassem na base 
(fig. 2). Como a profundidade de pene­
tração dos raios X é limitada e varia em 
função de 2 (J . os resultados anal íticos 
originados por essa técnic.a de orienta· 
ção de minerais atingiam variações de 
até 250%. A técnica do esfregaço, por 
sua vez, também possibilitava uma boa 
o rientação dos argilominerais e tinha a 
vantagem de não apresentar o pro blema 
da segregação mineral. 
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rabalho posterior (STOKK E & CAR· 
SON, 1973) mostrou também q ue os 
teores relativos dos argilominerais obti· 
dos por meio da técnica de sedimenta­
ção de part(culas variavam muito em 
função da quantidade (espessura) do 
material depositado sobre a lâmina. Es· 
tas variações eram sempre mais acentua­
das em relação às montmorilonitas 
(fig. 3.al. Com a técnica do esfregaço, no 
entanto, essas variações praticamente 
não eram observadas (fig. 3b). 

Assim, a técnica de orientaÇão de argila· 
minerais por esfregaço foi mantida no 
laboratório nestes últimos anos, uma vez 
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que a probabilidade de identificação de 
todos os componentes minerais é muito 
alta e que seu emprego não exige con· 
trole especia I durante a montagem da 
lâmin.a para análise. Tais caracterfsticas 
a tornam adequada para um procedi­
mento rotineiro em grande escala. Além 
disso, é uma técnica simples, rápida e de 
fácil aprendizado, não exigínrlo longos 
treinamentos para s chegar a resultados 
reprodutíveis. Por outro lado, deixa·se 
de ter o problema de descolamento do 
material da lâmin após secagem ou teso 
te de aquecimento a altas temperaturas, 
o Que, conforme NEVES (1968), exigia, 
via de regra, a repet ição do processo de 

(b) 

• • 
• • 

2,4 3,Z 4,0 4,8 5,6 6,4 7,2 

mg Ifgllll{cm 1 

Fig. 3· Razio de teo res de argjlominerais em função da espessura do material o ri ntado segundo a técnica de sedimentação (a ) 8 

pela tlScnica do esfl'eg8Ç1O (b). 

: . • - Razfo esmect.ita/i1ita e. - Razão caulinita/ilita (STOKKE & CARSON, 19731. 
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tempo, porém, o riginava uma segregação 
acentuada entre os vários argilominerais 
fazendo com Que as esmectitas, Que são 
as últimas a se depositar, se concentras­
sem no topo do depósito sobre a làmina, 
e as caulin itas e as ilitas f icassem na base 
(fig. 21. Como a profundidade de pene­
tração dos raios X é limitada e varia em 
função de 2 () , os resultados anal iticos 
o riginados por essa técnica de orienta· 
ção de minerais atingiam variações de 
até 250%. A técnica do esfregaço, por 
sua vez, também possibilitava uma boa 
o rientação dos argilominerais e tinha a 
vantagem de não apresentar o problema 
da segregação m ineral. 
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Trabalho posterior (STOKKE & CAR· 
SON, 1973) mostrou também q ue os 
teores relativos dos argilominerais obti­
dos por meio da técnica de sedimenta­
ção de partíClJlas variavam mu ito em 
função da quantidade (espessura) do 
material depositado sobre a lâmina. Es­
tas variações eram sempre mais acentua­
das em relação às montmorilonitas 
(fig. 3a1. Com a técnica do esfregaço, no 
entanto, essas variações praticamente 
não eram observadas (f ig. 3bl. 

Assim, a técnica de orientaÇão de argilo· 
minerais por esfregaço foi mantida no 
laboratório nestes ú ltimos anos, uma vez 
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(a) E 

c: 

E 0,6 

ª .. 0,5 
"O '. 02 • 0,4 :.1 
a: 

0,3 

• • • 
0 ,2 

0, 1 

o 
l,O ),~ ~,O 4,5 o o,a 1,6 

mg argila/cm1 

Que a probabilidade de identificação de 
todos os componentes minerais é muito 
alta e Que seu emprego não exige con· 
trole especia l durante a montagem da 
làmina para análise. Tais caracterlsticas 
a tornam adequada para um procedi­
mento rot ineiro em grande escala. Além 
disso, é uma técnica simples, rápida e de 
fáci l aprendizado, não elCigfnrlo longos 
treinamentos para s chegar a resultados 
reprodutíveis. Por outro lado, deixa-se 
de ter o problema de desco lamento do 
material da lâmin após secagem ou tes­
te de aquecimento a altas temperaturas, 
o Que, confor me NEVES (196BI. exigia, 
via de regra, a repet ição do processo de 

(b) 

• • 
• • 

2,4 3,2 4 ,0 4 ,8 5 ,6 6,4 7.2 

lTlgarglla/cm l 

Fig. 3· Razão de teo res de argilominerais em função da e5peuura do material o ri ntado segundo a técnica de sed imentação {ai e 
pela técnica do esfregaço (bl. 
: . • - Razão esmectitaJilita e. -Razão caulinita/ilita (STOKKE & CARSON, 19731. 
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Fig. 2 · Dir1tíbuiçio de "mKtita , ilita I alf.llinib no depOsito dtI.rgi lominet"lis quando ori,nrado. pel •• mu d.l8dimenr.çlo 
(~_do Im G1BBS, '965, STQkKE &. CARSON, '973) . 

tempo, porém, crig'''' '''' uma segregação 
acentuada entre 011 ... 'riot argilominerais 
fazendo com Que as esm8Ctitas, Que sio 
as ültimas a se depositar. se concentras· 
sem no topo do ~ito sobre I limina, 
I., caulinitas ti as ili las ficassem ~ bG, 
(fig. 2). Como I profundidade de pene­
trlÇlo dos r. ios X • IimitatM I VAria em 
funçJo de 2 8 . OI (Mu ltados anaHt icos 
origi~ por "UI tkniel ct. orienta· 
çIo de minerais .tlngiam v.rllÇlMs de 
aI' 250%. A tlknlca do esfregaço, por 
SUl vez, tam~m possibilitlva uma boa 
orientaçlo doi 1r;lIomi"..iI e tinh. I 
vantagem de nlo apresentar o problema 
da segt'~ mineral. 

~ O.' o 

! 
E 0._ 
o .. • o., 
o • 
~ , 0._ '. • " o.> 

o.> 

o . , 

0._ '.0 '.> >.0 >.-

Trabalho posterior iSTQKKE &- CAR· 
SON, 1973) mostrou Ilmbem q\JCI OI 

1801'I S relativos dos .rlJilominer1is obti­
dos por meio da tlena de sedimenta· 
çJo de PMt(eulas vanavam muito em 
ful"lÇlo da Quantidade ("~ssura) do 
malerial depositado sobr. a lâmina. Es­
tH varllÇÕes er.m sempre m.is ecentua· 
da em relaçJo is montmorilonitas 
It~ la). Com • tknica do mregeço. no 
.ntlnto. essas variações Pf.ticamente 
nIo .,.am observadas !fi<;l. 3b). 

Assim, a técnica de orieflt.aÇ1a di wllilo­
miner.is por ~fregaço foi mentidl no 
laboratór io nes tes ú ltimos anos, Um.JI WZ 

(.1 ~ O.' o 

~ 

i 0._ 

• 0._ 
! t. ~ , 0._ f 

" • 0._ 
• • • 

o.> 

o.' 

o 
_.0 >, _.0 -.- o o.' '.-

mg~lI"em) 

Que a probabilidade de ickntificaçJo de 
todos os componenw minl!r, is 4. muito 
alta e Que seu ~ MO ellige con­
trole especial durante a montagem da 
I'mina par. ,""Iise. Tiis c.fitCtertsticM 
• tornam adeQuad. para um pn,,:a<!i­
meflto rot ineiro tm grande ncala. Altm 
disso, ~ um. tknica simples, r6pida e de 
fácil aprendi ladO. nJo exigindo longos 
ueinament05 para 51 chegar a resultados 
reprodutlveis. Por outro lado. deix.se 
de I.,. o problema de clescolamento do 
mal,,"!.1 da "mina &pós seclglm ou teso 
til de lIquecimento I altas I~Utur., 
o QUe, conforme NEveS 11968). IICigia, 
'lia de regra . • repeliçlo do proceuo de 

(bl 

• • 
• • 

>.- >.> _.0 -.- -.- '.- '.> 

".. .. lIaIcm~ 

Fig. 3· Rula di teor-. da .,gilomi".r.h em fun çio da npessur. do materiel orientado segundo a t~enica di Mdimentaçio (.1 a 
pele tknice do esfr"'9D (b!. 
: . • - Rado esmKtlte!ihtae . - Rulo ceulinitalilh21 (STOKKE & CARSON, 19731. 
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montagem da amostra. 

Um ultra·som de banheira (ou de ano 
Que) foi utilizado como método alterna· 
tivo de d ispersão mineralógica por A L· 
VES et alh (I 98 1) após os resultados fa · 
voráveis obtidos por EDWARDS & 
BREMMER (1967 ). Problemas poten· 
ciais do uso desta técnica de dispersão 
- microdivisão das particulas e altera· 
çilo da estrutura cristalina dos argilomi · 
nera is, podendo produzir até mesm 
amonização (R OB E RT & TESSI E R. 
1974) não foram observados nos teso 
tes efetuados na PETROBRÁS. Na tabe · 
la I, encontram·se relacionados os valo­
res da espessura das placas dos argilomi ­
narals de amostras tratadas num ultra­
som de banheira, modelo 41 da 
THORNTON - após exposição suce~ ' 

siva de um, dois e tres per iodos de 10 
minutos aos ultra·sons - e os valores do 
tratamento através da agitaçio mecâni­
ca. 

As espessuras das placas dos argilomine­
rais foram calculadas pela fórmula d 
Scherrer, utilizando·se a largura à meia 
altura dos picos difratométricos princi· 
pais como mformação primária (KLUG 
& ALEXANDER, 1974; BRINDLEY, 
1980). Para a caulinita não se observam 
alterações sistemáticas dessa dimensão 
em função do aumento do tempo de ex· 
posição aos ultra-sons. As variações 
observadas se devem provavelmente à 
heterogeneidade das amostras. Com a 
esmectita, observa-se uma redução Ini· 
cial sistemática dessa dimensão, mas 
posteriormente esse valo r estabil iza·se. 
Esse fato é indiCIO de que o que está 
ocorrendo com o mineral não é um fra· 
cionamento efetivo, mas sim uma altera­
ção talvez relativa à remoçlfo de impure­
zas - por exemplo matéria orgânica -
dos seus espaços intenoliaTes. 

Com o uso de IJltra-sons, de e·se fazer 
também o controle de temperatura da 
suspensão IEDWARDS & BREMMER, 
19671. poiS, caso contrário, o aumento 
de temperatura promoverá a aglutinação 
dos argilominerals que f1ocularão 
(GAILLt:RE & HENIN, 1963), não per· 
mitindo a reC\.lperação de frações infe­
riores a duas micra. 

Um ultra-som de ponta (celf-disrupror, 
modelo B·30 da BRANSON) substituiu 
o agitador mecânico, tornando·se, para 
ALVES & ANJOS {19821. o principal 
agente de dispersão mineralbgica. O fato 
de os ultra·sons de ponta serem mais 
eftcientes que os de banheira na disper· 

o de amostras foi demonstrado por 

TABELA I 

ESPESSURA DAS PLACAS DE ARGILOMINERAIS ( 1 TRATADOS COM 
ULTRA·SOM DE BANHEIRA POR PERfo DOS VARIADOS DE TEMPO, POR 

AGITAÇÃO MECÂNICA E POR ULTRA·SOM DE PONTA 

Mineral Agitação Ultra·Som de Banheira Ultra·Som de 

Amostra 
Mecânica 
(15 min.' 10 mino 

Caul inita 
I 210 220 

11 220 210 
111 190 160 
IV 240 200 
V 230 200 
VI 230 190 

Esmectita 
II 44 51 
VI 58 58 

GENRICH & BREMMER (19721. A 
adoção desse equipamento reduziu, de 
15 para 3 minutos, o tempo minimo de 
dispersão da amostra no laboratório. 

As mesmas amostras tratadas anterior­
mente pelo ultra·som de banheira tam· 
bém o foram pelo ultra·som de pont 
(tabela I) Nota·se que os valores de es· 
pessura das placas de esmectlta se apro· 
ximam mais dos valores obtidos pela agi­
tação mecânica. Aparentemente, em 3 
minutos não se observa qualquer altera­
ção significativa nas espessuras desse mi­
neral nem da caullnita. 

As alterações efetuadas nos procedlmen· 
tos de preparação de amostras para aná­
lise difratométrica de argilommerais nes­
tes anos todos otimizaram em muito o 
processo analitico como um tod . além 
de permitirem aumen o gradativo da 
produtividade do laboratÓriO e melhOria 
da qualidade dos dados por ele forneci ' 
dos. Atualmente o laboratóri o, traba­
lhando 8 horas por dia, apresenta uma 
produção média diária de cerca de 15 
amostras. 

3.2 Metodologia Atual de Prepara­
ção de Amostras 

Os materiais usualmente processados n 
laboratório de análise difratométrica de 
argilominerais da DIGER/CENPES são 
rochas sedimentares na forma de amos· 
tras de calha, testemunhos e amostras 
laterais. Raramente são analisados sedi · 
mentos recentes e material coletado em 
afloramentos. 

Ponta 
20min. 30 mino 3 mino 

210 260 210 
210 220 200 
170 ISO 140 
290 270 200 
240 220 220 
230 280 170 

38 36 54 
45 43 56 

a Pré-tratamentos 

Os pré-tratamentos destinam·se à ade ' 
quação da amostra ao procedimento ro­
tineiro comum a todas as amostras trata­
das no laboratório e incluem; 

. 1) Remoçio da lama de perfuração 

A amostra deve ter sido lavada - ou mes· 
mo escovada ou raspada - porque a la· 
ma de perfuração utiliza alguns argiloml 
nerais como constituintes básicos (ben· 
tonita, atapulgital que, se não forem re· 
mOVidos, contaminarão os resultados 
analíticos do laboratório. 

a.21 Fragmentação inicia l da amostra 

Amostras de testemunho são reduzidas 
fragmentos de cerca de 1 cm de diâme· 
tro com a ajuda de um martelo (ou de 
um britador de mandíbula ou de marte· 
los, dependendo da quantIdade de amos· 
traI para facilitar o trabalho rotineiro 
desenvolvido, via de regra, em tubos d 
ensaio. 

Amostras friálleis podem ser desagTega · 
das manualmente, mas deve-se atentar 
para o fato de que a alíquota separada 
para análise seja representativa da amos­
tra como um todo. pois na própria 
amostra pode haver segregaçãp entre 
argilominerais, de grão, de matriz e de 
cimentos. 

a.3) Remoção de hidrocarbonetos IfQui­
dos 

Arenitos reservatório devem ser subme-
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montagem da amostra. 

Um ult ra·som de banhe ira (ou de ano 
Que) foi utilizado como método al terna· 
tivo de dispersão mineralógica por A L· 
VES et a/h (1 981) após os resultados fa­
voráveis obtidos por EDWARDS & 
BR EMMER (1967). Problemas poten· 
ciais do uso desta técnica de dispersão 
_ microdivisão das particulas e altera· 
çllo da estrutura cristalina dos argilomi · 
nerais, podendo produzir até mesm 
amortização (ROBER T & TESSIER , 
1974) não foram observados nos teso 
tes efetuados na PETROBRÁS. Na tabe· 
la I, encontram·se relacionados os valo· 
res da espessura das p lacas dos argilomi · 
norals de amostras tratadas num ultra· 
som de banheira, modelo 41 da 
THORNTON - após ex.posição suce~ ' 

siva de um, dois e tres períodos de 10 
minutos aos ultra-sons - e os valores do 
tratamento através da agitação mecâni­
ca. 

As espessuras das placas dos argilomine · 
rais foram calculadas pela fórmula d 
Scherrer, utilizando-se a largura à mei 
altura dos picos difrcltométricos princi· 
pais como informação primária (KLUG 
& AlEXANDER, 1974; BRINDLEY, 
19801. Para a caulinita não se observam 
alterações sistemáticas dessa dimensão 
em função do aumento do tempo de ex· 
posição aos ultra-sons. As variações 
observadas se devem provavelmente à 
heterogeneidade das amostras. Com a 
esmect ita, observa-se uma redução Ini· 
cial sistemática dessa dimensão, mas 
posteriormente esse valo r estabil iza·se. 
Esse fato é indiCIO de que o que está 
ocorrendo com o mineral não é um fra· 
cionamento efetivo, mas sim uma altera­
ção talvez relativa à remoç30 de impure· 
zas - por exemplo matéria orgãnica -
dos seus espaços interfoliares. 

Com o uso de ultra-sons, de e-se fazer 
também o controle de temperatura da 
suspensão IEDWARDS & BREMMER, 
19611. peJlS, caso contrário, o aumento 
de temperatura promoverá a aglutinação 
dos argilominerclls que flocularão 
{CAILLtRE & HENIN, 19631. não per· 
mitindo a recuperação de frações infe­
riores a duas micra. 

Um ultra-som de ponta (cell..cJisrupcor, 
modelo B·30 da BRANSQN) substituiu 
o agitador mecãnico, tomandO'se, para 
ALVES & ANJOS (1 9821. o principal 

nte de dispersão fTlineralógica. O fato 
de os ultra·sons de ponta serem mais 
ffcientes que os de banheira na dispar­
o de amostras foi demonstrado por 

TABELA I 

ESPESSURA DAS PLACAS DE AR GILOMINERAIS (Â ) TRATA DOS COM 
ULTRA ·SOM DE BANHEIRA POR PERfo DOS VAR IADOS DE TEMPO, POR 

AGITAÇÃO MECÂNICA E POR ULTRA·SOM DE PONTA 

Mineral Agitação Ultra·Som de Banheira Ultra-Som de 

Amostra 
Mecãnica 
(15 min.l 10 mino 

Caulinita 
I 21 0 220 

11 220 210 
111 190 160 
IV 240 200 
V 230 200 
VI 230 190 

Esmectita 
II 44 51 
VI 58 58 

GENRICH & BREMME R (19721. A 
ado~ão desse equipamento reduziu, de 
15 para 3 minu tos, o tempo minimo de 
dispersão da amostra no laboratório. 

As mesmas amostras tratadas anterior· 
mente pelo ultra·som de banheira tam· 
bém o foram pelo u Itra·som de pont 
(tabela I) Nota·se que os valores de es· 
pessura das placas de esmectlta se apro· 
ximam mais dos valores obtidos pela agi· 
tação mecânica. Aparentemente. em 3 
minutos não se observa qualquer altera­
ção significativa nas espessuras desse mi o 
neral nem da caulinita. 

As a lterações efetuadas nos procedlmen· 
tos de preparação de amostras para anã­
lise difratométrica de argilommerais nes· 
tes anos todos otimizaram em muito o 
processo analítico como um tod , além 
de permitirem aumen o gradativo da 
produtiVidade do laboratÓriO e melhOria 
da qualidade dos dados por ele forneci · 
dos. Atualmer'lte o laboratório, traba­
lhando 8 horas por dia, apresenta uma 
produção média diária de cerca de t 5 
amostras. 

3.2 Metodologia Atual de Prepara­
ção de Amostras 

Os materiais usualmente processados n 
laboratório de a~lIse difratométrica de 
argilominerais da DIGER/CENPES são 
rochas sedimentares na forma de amos· 
tras de calha. testemunhos e amostras 
laterais. Raramente são analisados sedi · 
mentos recentes e material coletado em 
afloramentos. 

Ponta 
20min. 3Omin. 3 mino 

210 260 210 
210 220 200 
170 150 140 
290 270 200 
240 220 220 
230 280 170 

38 36 54 
45 43 56 

a Pré- tratamentos 

Os pré-tratamentos destinam·se :t ade · 
quação da amostra ao procedimento ro· 
tinelro comum a todas as amostras Irata­
das no laboratório e incluem: 

a.1) Remoção da lama de perfuração 

A amostra deve ter sido lavada - ou mes· 
mo escovada ou raspada - porque a la· 
ma de perfuração utiliza alguns argiloml 
nerais como constituintes básicos (ben· 
to nita, atapulgita) que, se não forem re· 
mOVidos, contaminarão os resultados 
anal íticos do laboratório. 

a.2) Fragmentação inicia l da amostra 

Amostras de testemunho são reduzidas 
fragmentos de cerca de 1 cm de diâme· 
tro com a ajuda de um martelo (ou de 
um britador de mandíbula ou de marte­
los, dependendo da quantidade de amos­
tra) para facilitar o trabalho rotineiro 
desenvolvido, via de regra, em tubos d 
ensaio. 

Amostras friáveis podem ser desagrega · 
das manualmente, mas deve-se atentar 
para o fato de que a alíquota separada 
para análise seja representativa da amos­
tra como um todo, pois na própria 
amostra pode haver segregaçãp entre 
argilominerais, de grãos, de matriz e de 
cimentos. 

a.3) Remoção de hidrocarbonetos Ifqui­
dos 

Arenitos reservatório devem ser subme ' 
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mo'Itagem da amostra. 

Um ultra·som de banhe ir. {ou de tan­
auel foi u tilizado como método al1ema­
t ;VO de dis.pe r$.3"o mineralógica por AL­
VES et "Ih «19811 !IpÓS os resultados fa· 
VOfáveis obtidos por EDWAROS & 
BREMMER (1967). Problemas poten­
ciais do uso desta técnica de dispersão 
_ microdivisio das partfculas e altera­
çJo da estrutura cristalina dos argilomi­
Met,is. pOdendo produzir It. mesmo 
amorfizaçâo (ROBERT & TES$IER. 
1974 ) - não foram observados nos tes­
tes efetuados na PETROBRÁS. Ne tllbe­
la I, encontram· se relscionados os vala· 
res da espessura dai placas dos argilom;· 
nu,ls de amOStras tratadas num ultra · 
som de banhelfil, modelo 41 da 
THORNTON - após exposição sucei' 
siva de um. dois e tres períodos de 10 
minutos aos ultra-sons - e os vaiarei do 
tratamento através da agitiÇio mecâni· 
co. 

As espessuras das placas dos IIrg lomine· 
rais foram calculadas pela lórmula de 
Scherrer, utilizando-se a lar!1Jra à meia 
altura dO$ picos difratometric:os prlnci· 
pais como informação prim6ria t KLUG 
Si ALEXANDER, 1974; BRINDLEY. 
19801. Pilrll li cllulinita nlo se observam 
alterações lIStemhicas dessa d mensio 
em função do ilumffito do tempo de ex· 
posiçJo aos ultra-sons. As variações 
observadas se devem prO'oavelmente à 
heterogerlt!idadr das amostras. Com a 
IISmecl ita, observa-se uma reduçlo Inl' 
cial slstemitlCit dessa dimensio, mas 
posteriormente esse valor estabiliza·se, 
E5S4! filO ~ indício de que o que elt' 
ocorrendo com o mineral nlo é um I,a· 
cionamento efetivo. m.., $im u~ ,Itera· 
ç'o talvez relativil li remoçJo de impure 
liS - por exemplo matéri, orgânica -
dos seus espaços interfotiare" 

Com o uso de ultr,Horu, deve ,e lazer 
também o controt, de ternperltUfa da 
suspensão tEDWARDS & BAEMMER, 
19671. POIS, caso contráriO. o &lmento 
de temperatura promoverá. aglutInação 
dos iJrgllominerais que flocularlo 
(CAlll~RE & H~NIN. 19631 , nlo per. 
mitindo a recuperaçaio de frações infe­
riores a duas micra, 

Um ultra·som de ponta (crfl-disrupror, 
modelo B-30 da BRANSON) substituiu 
o ~itador mecânico, tornando-se, para 
ALVES & ANJOS (19821. o principal 
agente di!! disper5lo mineralOgia. O fato 
de os ultra-sons de ponta wrem maiS 
tilc ientes que os de banhelfa na dlSper· 
110 de amostras foi demonstrado por 

TABelA I 

ESPESSURA DAS PLACAS DE ARGILOMINERAIS (Ã ) TRATADOS COM 
ULTRA-SOM DE BANHEIRA POR PERfo DOS VARIADOS DE TEMPO. POR 

AGITAÇAO MECÂNICA E POR ULTRA·SOM DE PONTA 

Miner.lll AllitaçiO Ultnl·Som de Banhllil"i Ultnl-Som de 

Amostfill "'cinic. 
115 min.) 10 mino 

Caulinita 
I 210 220 

" 220 210 
111 190 160 
IV 240 200 
V 230 200 
VI 230 190 

Esmectita 

" 44 51 
VI 58 58 

GENR ICH & BREMMER 119721. A 
adoçio desst! equipamento reduz.iu, de 
15 para 3 minutos, o tempo mínimo de 
dl~nio da amostra no laborat6rio. 

As mesmas amOStras tratadas anterior· 
mente pelo ultra·som de banheira tam­
bém o foram pelo ultra·som ele ponta 
(label~ I). Nota·se que 05 valores de H­
pessura das placas de Hmectlta ,e apro· 
ximam mais dos valores obtidos pela agi­
laçlO mecânica Aparentemente. em 3 
minutos não se observa qualquer altera· 
çlo significati\'a nas espessuras desse mi­
nere' nem da cautinita. 

As alterações efetuadas nos procedlmen' 
tos de preparaçlo de amostras Plra InA· 
lise dilratométrica de I~i'omlnerais nes­
tes anos todos otimizaram em muito o 
processo analf'ico como um todo. ali!rn 
de permitirem iilurnt:mo gradativo da 

produtividade do laboratÓr"lo e melhoria 
da qualidade dos dados pt)f" ele forneci . 
dos. Atualmente o laboratOrio. traba­
lhando 8 nor. por dia. apr~enta uma 
produç.Jo m!dla diária de cerca de 15 
amostras. 

3.2 - Metodologia Atual de Prepara· 
ção de A mostra:s 

Os materiais usualmente processados no 
labora.6rio de análise difratomiltrica de 
argilominerais da OtGEA/CENPES ~o 
rochas sedimentar" nB forma de amos· 
tras de calha, testemunhos e amostras 
laterais. Raramente são analisados sedi ­
mentos recentH e material coletado em 
afloramentO$. 

Po" .. 
20 mino 3Omin. 3min. 

210 260 210 
210 220 200 
170 "" 140 
290 270 200 
240 220 220 
230 20J 170 

38 36 54 
4S 43 56 

aI Pr.t..-atamentos 

Os p!'"é-tratamentol destinam·se á ade· 
quaçio d. amOSlfa ao procedimento ro· 
tinelro comum iI todas as amOStrai trata· 
das no labor"atóno e incluem . 

a. 1) Remoç.ão da lama de perfura.;io 

A amostra deve ler- sido lavada - ou mes· 
mo escovada ou rasp8da - porque a ta· 
ma de perfuração utiliza alguns argiloml 
nerais como comlltUintei básicos {ben· 
toni ta, atapulgita) que, se n50 forem re· 
movidm. contaminaria os rMul tados 
analíticos do laborat6rio. 

a.2) Fragmentaçio inicial da amama 

Amostras de testemunho são reduzidas a 
fragmentos de cerca de 1 cm de chime­
tro com , ajuda de um martelo (00 de 
um britador de mandíbula ou de marte· 
los, dependendo da quant,dade de amos, 
traI para facilitar o trabalho rOllnelro 
desenvolVido, via de regra, em tubos de 
ensaio. 

Amo5tras frillveis podt!m ser rlesagrega· 
das manualmente, mas deve-se atentar 
para o fato de que a alfquota separada 
pita análise seja representativa da amos­
tra como um todo. patS na própria 
amostra pode haver segr~ entre 
ilrgilominerais. de grãos, de matriz e de 
cimentos. 

a.3) Remoção de hidrocarbonetos Ilqui· 
do. 

Arenitos reservatório devem ser subme· 
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tidos a extração de hidrocarbonetos por 
meio de um solvente (clorofórmio) em 
um extra tor Soxhle t 

Os hidrocarbonetos " quidos atuam co· 
mo um cimento viscoso, envolvendo as 
partículas dos argilominerais e promo· 
vendo a sua floculação. Além disso, ai · 
guns componentes pesados do óleo apre· 
sentam bandas difrato métr icas na faixa 
de 20.250 de 2 O, que se superpõem às 
dos argilominerais e levantam o nível do 
background. Outros componen~ se 
transformam duran~ o processo de pre· 
paração da amostra, como os ácidos caro 
box flicos que o riginam produtos (sabão) 
com picos difratométricos agudos em 11 
e 13 facilmente confundíveis com ai · 
guns argilo minerais. 

a.4) Moagem de amostras cimentadas 

A presença de cimentos (carbonatos, 
óxidos de ferro, sulfatos, silicatos) di fi · 
culta a dispersão dos minerais da amos­
tra e a concentração dos argilominerais. 
Nesses casos, efetua·se, em gera l, a moa· 
gem da amostra com um grau mecânico 
automático de ágata, modelo RMO da 
RETSCH, constituído de uma pá de 
borracha lateral que não permite a ade· 
rência do material às paredes do reci· 
piente de ágata duran~ a moagem, que 
em geral dura 3 minutos, para fornecer 
uma granulometria em torno de 200 
mesh (cerca de 74 micra). 

Essa operação é crítica para todo o pro­
cessamento posterior. pois a moagem 
prolongada a seco altera a estrutura cris­
talina dos argilominerais (CARRO LL, 
1970; BRI ND LEY, 1972) não só pela 
ação da pressão aplicada sobre a rocha 
como também pela elevação concomi­
tante da temperatu ra. 

A moagem a úmido é sempre preferível. 
Para realizá-Ia, utiliza·se o metano I. que 
não só previne a deformação térmica do 
retículo cristalino dos minerais, como 
também homogeniza a amostra (REN· 
TON, 1977; HOSTERMAN & LO· 
FERSK I,1981) . 

Raramente se processa a eliminação dos 
cimentos por meio de tratamentos quí· 
micos específicos; isso só ocorre Quando 
os argilominerais apresentam teor muito 
baixo e se encontram disseminados 
homogeneamente na amostra. O conhe­
cimento prévio do tipos de cimentos 
existentes na amostra é aconselháve l 
nesses casos. Efetua-se, então, uma ana· 
lise da mineralogia total da amostra pel 
método do pó prensado aleatoriamente 
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em um suporte de alumínio azado 
(método de Debye·Scherrer) ou obtêm­
se essas informações a partir da análise 
petrográfica da amostra. 

b) Dispersão mineralógica 

A amostra cominuída é colocada num 
tu bo oe ensaio de vidro de 50 ml (cerca 
de 5 g para folhelhos e 10-15 g para as 
demais litologias) com água destilada 
e submetida à ação de um ultra·som de 
ponta du rante 3 m inutos. Se a amost ra 
mantiver uma suspensão estável. passa· 
se à etapa seguinte, de separação granu­
lométrica. 

As amostras floculadas, ou seja, aquelas 
Que se precipitaram para o fundo do tu· 
bo de ensaio rapidamente após a submis­
são aos ultra·sons serão lavadas por duas 
vezes com água destilada com o propósi· 
to de e liminar os sais solúveis. Se a fi o· 
culação persistir após as lavagens, acres· 
centa-se uma solução de pirotosfato de 
sódio (2 9/1) defloculante. Em cada uma 
destas etapas, a amostra é recolocada em 
suspensão com a ajuda do u ltra-sons. 

cl Separação da fração menor que 2 mi­
cra 

O tubo com a suspensão estável é levado 
a uma centrífuga de coroa fixa modelo 
K da DAMON/IEC. A separação da fra· 
ção menor que 2 micra se faz à velocida­
de de 750 rpm por um período de 7 mio 
nutos. A fração maior que 2 micra se 
concentra no fundo do tubo, e o sobre­
nadante é transferido para um outro tu· 
bo de ensaio de plástico e concentrado a 
3000 rpm por no mínimo 30 minutos. 

A velocidade de rotação da centrífuga é 
fundamental para o processo de separa· 
ção granulométrica, por isso, uma cali· 
bração periódica por meio de um estro· 
boscópio é necessária. 

dI Montagem da lâmina com material 
orientado 

A t~nica de orientação dos argilomine· 
rais utilizada na confecção de lâminas 
para análise difratométrica é a do esfre· 
gaço. Coloca·se uma alíquota da pasta 
numa das bordas da lâmina de vidro pia· 
na e processa· se o espalhamento do ma· 
terial com a ajuda de uma outra lâmina 
de vidro, ajustando·o homogeneamente 
C' ,rr . ovimentos sempre na mesma dir 
ção e sentido. 

Antes de retirar a pasta argilosa do resí· 

duo centrifugado, é fundamen tal homo· 
geneiza·lo bem, uma vez que, durante a 
centrifugação, se o pera uma segregaç.ão 
granu lométrica das partículas. Essa se· 
gregação pode eventualmente correspon· 
der a uma segregação mineralógica, COr. 
rendo-se, então, o risco de falsear as pro· 
porções dos diferentes argilominera is 
contidos nas amostras (THI RY, 1974). 

Confeccio nam-se duas lâminas para cada 
a mos!r a sempre que houver recuperação 
de quantidade suficiente de material de 
granulometria inter ior a 2 micra. Essas 
lâminas são postas a secar à temperatura 
ambiente antes de serem anal isadas por 
difratometria de raios X. 

Os procedi mentos util izados rotineira· 
mente no laboratório de análise difrato· 
métrica de argilominerais do CENPES 
desde 1982 encontram-se sumarizados 
no fluxograma apresentado na figura 4, 

e) Montagem de lâmina com material 
não orientado 

A confecção de lâminas com argilomine' 
rais nao orientados não é executada ro· 
tineiramente no laboratório. Elas desti· 
nam·se a amostras compostas preferen· 
cialmente de um tipo único de argilomi· 
neral com o objetivo de identificar a es· 
pécie mineral. Para tanto ê necessário, 
então, a análise da reflexões hkl. 

A fração mineral separada pelo proce­
dimento exposto é seca em estufa com 
temperatura controla~a a 400C. O ma· 
terial seco é moído em um gral manual 
de ágata, e o pó é prensado aleatoria· 
mente em um suporte de alumínio vaza· 
do (método de Debye·Scherrer). Para se 
acelerar o processo de secagem, a amos· 
tra pode ser lavada previamente com 
etanol. 

Para se processar essa montage ,neces· 
sita·se de cerca de 1,5 a 2 g de material. 
Caso a quantidade de material seja 
muito reduzida, pode-se utilizar, como 
método alternativo, a montagem de pó 
não orientado disper$o sobre uma lâmi· 
na de vidro plana recoberta por uma 
pel(cula de bálsamo do Canadá e xilol. 

Utiliza·se também o método de análise 
de difração de raios X por transmis~o 
segundo REHIM & MI ZUSAKI (1984). 
O material é orientado por esfregaço so­
bre uma peJ(cula de my/ar adaptada em 
um suporte de alumínio. Efetua·se, en· 
tão, o deslocamento do eixo do porta· 
amostra (8) de O para 900 . Esse método 
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tidos a extração de hidrocarbonetos por 
meio de um solvente (clorofórmio) em 
um extrator Soxhlet 

Os hidrocarbonetos Ifquidos atuam co­
mo um cimento viscoso, envolvendo as 
partículas dos argilominerais e promo­
vendo a sua flocul ação. Além disso. ai · 
guns componentes pesados do 61eo apre· 
sentam bandas difratométr icas na faixa 
de 20-250 de 2 8. que se superpõem às 
dos argilominerais e levantam o nível do 
background. Outros componentes se 
transformam durante o processo de pre· 
paração da amostra, como os ácidos caro 
box (ficos que o riginam produtos (sabão) 
com picos difratométricos agudos em 11 
e 13 facilmente confundíveis com ai · 
guns argilominerais. 

a.4) Moagem de amostras cimentadas 

A presença de cimentos (carbonatos, 
óxidos de ferro, sulfatos, silicatos) di f i· 
culta a dispersão dos minerais da amos· 
tra e a concentração dos argilominerais. 
Nesses casos, efetua-se, em gera l, a moa· 
gem da amostra com um grau mecânico 
automático de ágata, modelo RMO da 
RETSCH, constituido de uma pá de 
borracha lateral que não permite a ade· 
rência do material às paredes do reci· 
piente de ágata durante a moagem, que 
em geral dura 3 minutos, para fornecer 
uma granulometria em torno de 200 
mesh (cerca de 74 micra) . 

Essa operação é crít ica para todo o pro· 
cessamento posterior, pois a moagem 
prolongada a seco altera a estrutura cris· 
talina dos argilominerais (CARRO LL, 
1970; BRIN DLEY, 1972) não só pela 
ação da p ressão aplicada sobre a rocha 
como também pela elevação concomi· 
tante da temperatura. 

A moagem a úmido é sempre preferível. 
Para realizá-Ia, utiliza·se o metano I, que 
não só previne a deformação térmica do 
ret(culo cristalino dos minerais, como 
também homogeniza a amostra (REN· 
TON , 1977; HOSTERMAN & LO· 
FERSK I,1981). 

Raramente se processa a eliminação dos 
cimentos por meio de tratamentos quí· 
micos espec(ficos; isso só ocorre q uando 
os argilom inerais apresentam teor muito 
baixo e se encontram disseminados 
homogeneamente na amostra. O conhe· 
cimento prévio do tipos de cimentos 
existentes na amostra é aconse lháve l 
nesses casos. Efetua·se, então, uma aná· 
lise da mineralogia total da amostra pelo 
método do pó pre nsado aleatoriamente 
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em um suporte de alumínio azado 
(método de Debye·Scherrerl ou obtêm· 
se essas informações a partir da análise 
petrográfica da amostra. 

b) Dispersão mineralógica 

A amostra cominuída é colocada num 
tu bo ae ensaio de vidro de 50 ml (cerca 
de 5 9 para folhelhos e 10-15 g para as 
demais litolO9ias) com água destilada 
e submetida à ação de um ultra·som de 
ponta du rante 3 m inu tos. Se a amost ra 
mantiver uma suspensão estável, passa­
se à etapa seguinte. de separação granu· 
lométrica. 

As amostras floculadas, ou seja, aquelas 
Que se precipitaram para o fundo do tu­
bo de ensaio rapidamente após a submis· 
são aos ultra-sons serão lavadas por duas 
vezes com água destilada com o propósi· 
to de elimina r os sais solúveis. Se a fio· 
culação persistir após as lavagens, acres· 
centa·se uma solução de pirofosfato de 
sódio (2 9/1) defloculante. Em cada uma 
destas etapas, a amostra é recolocada em 
suspensão com a ajuda dos ultra-sons. 

c) Separação da fração menor que 2 mi­
cra 

o tubo com a suspensão estável é levado 
a uma centrífuga de coroa fi xa modelo 
K da DAMON / IEC. A separação da fra­
ção menor que 2 micra se faz à velocida­
de de 750 rpm por um periodo de 7 mio 
nutos. A fração maior que 2 micra se 
concentra no fundo do tubo, e O sobre­
nadante é transferido para um outro tu­
bo de ensaio de plástico e concentrado a 
3000 rpm por no m(nimo 30 minutos. 

A velocidade de rotação da centrífuga é 
fundamental para o processo de separa­
ção granulométrica, por isso, uma ca fi· 
bração periódica por meio de um estro· 
bosc6pio é necessár ia. 

d ) Montagem da lâmina com material 
orientado 

A t~cnica de orientação dos argilomine· 
ra is uti lízada na confecção de lâminas 
para análise difratométrica é a do esfre· 
gaço. Coloca·se uma allquota da pasta 
numa das bordas da lâmina de vidro pla­
na e processa-se o espalhamento do ma­
ter ial com a ajuda de uma outra lâm ina 
de vidro, ajustando-o homogeneamente 
r 1rr :"' ovimentos sempre na mesma d ir 
ção e sentido. 

Antes de retirar a pas ta argilosa do resí· 

duo centrifugado, é fundamen tal homo­
geneizá-Io bem, uma vez que, durante a 
centrifugação, se o pera uma segregaç.ão 
granu lométrica das partículas. Essa se­
gregação pode eventualmente correspon· 
der a uma segregação mineralógica, COr· 
rendo-se, então, o risco de falsear as pro· 
porções dos diferentes argilominerais 
contidos nas amostras (T HI RY. 1974). 

Confecci onam·se duas lâminas para cada 
amostr a sempre que houver recuperação 
de quantidade suficiente de material de 
granulometria inferior a 2 micra. Essas 
lâminas são postas a secar à temperatura 
ambiente antes de serem ana lisadas por 
difratometria de raios X. 

Os procedi mentos util izados rotineira· 
mente no laboratório de análise difrato­
métrica de argilominerais do CENPES 
desde 1982 encontram-se sumar izados 
no fluxograma apresentado na figura 4. 

e) Montagem de lâmina com material 
não orientado 

A confecção de lâminas com argilomine· 
rais não orientados não é executada ro­
tineiramente no laboratório. Elas desti· 
nam·se a amostras compostas preferen· 
cialmente de um tipo único de argilomi­
neral com o objetivo de ident ificar a es· 
pécie mineral. Para tanto é necessário, 
então, a análise das reflexões hkl. 

A fração mineral separada pelo proce­
dimento exposto é seca em estufa com 
temperatura controlac!a a 400C. O ma· 
terial seco é mOldo em um gral manual 
de ágata, e ° pó é prensado aleatoria· 
mente em um suporte de aluminio vaza· 
do (método de Debye-Scherrerl. Para se 
acelerar o processo de secagem, a amos· 
tra pode ser lavada previamente com 
etanol. 

Para se processar essa montage ,neces· 
sita·se de cerca de 1,5 a 2 g de material. 
Caso a quantidade de material seja 
muito reduzida, pode-se utilizar, como 
método alternativo, a montagem de pó 
não orientado disperso sobre uma lâmi­
na de vidro plana recoberta por uma 
pel(cula de bálsamo do Canadá e xilol. 

Utiliza·se também o método de análise 
de difração de raios X por transmissão 
segundo REHIM & MI ZUSAKI (1984). 
O material é orientado por esfregaço so· 
bre uma pellcula de mylar adaptada em 
um suporte de alum(nio. Efetua-se, en· 
tão, o deslocamento do eixo do porta· 
amostra (8 ) de O para 900 . Esse método 
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tidos I eJ(t,-~ de hidrocarbonetos pol 
nwio de um solvenr. (clorof6rmI0! em 
um utrator SOllhleL 

Os hidrocarbonetos Irquidos atulm ca­
mo um cimento viscoso, envolwndo I I 

particulal dos argilominerlls e promo· 
vmdo a SUII flocu1açlo. AI"" disso, li, 
guns component" pesados do Oleo Iprlt" 
sentam bIInda, di l ratOfMtti~s '" I.i)(a 
de 2()..'25° de 2 8, que se supe~ às 
dos argilominer.is e IevJnmm o n{.,.' do 
bM:kground, OUIIOS componentes se 
transform'm dur.nte o processo de pre­
paraçlo da .mourl!, como OI kidos Clr· 
boI( flicos Que or~inam produtos (sabão) 
com picos dlfratom'tricos IgudOS em 11 
e 13 Â facilmente con fundiveil com al_ 
gum Ilgilominerais. 

1.4) M09m de amostras cimentadas 

A presença di! cimentos (carbonatos, 
ollidos de ferro, sUlfltOS, silicato.) difi· 
culta a disperslio dOI minerais da amos· 
trl e I conoent,açlo dos argilominerais. 
Nesses casos, elltua-s.e, em geral, a moa· 
gem da amostra com um grkl meeinico 
.uton"liÜco de "ta, modelo RMO da 
RETSCH, constltu(do de urna p6 de 
borracha l.tctBl que nJo permite. ade· 
rtreia do material _, paredes do reci· 
piente de 6gatl durante a moagem, Que 
em geral dura 3 minutos, para fOl1'll!lOl!f 
urna granulometri. em tomo de 200 
mesh (cerca da 74 micra). 

E$$I operaçJo é critica para todo o pro­
cessamento posterior. pois a moagem 
prolongada. seco altera a "lru tura cris· 
t.lina dos .rgilominerais (CARROLL. 
1970; BAINDLEY. 1972) nIo sO pela 
açIo da Pfftsio aplJe.da IObra a rocha 
como tambêm pell elevaçJo concomi· 
tante da temperatura. 

A moagem • úmido' sempre prel,,(veL 
Par. realiz.la, utillll'MI o metanol, Que 
nlo IÓ previne a deformaç,lo t"'mica do 
reticulo cristalino dos minflfals. como 
também homogeniza a amOltra {REN· 
TON, 1977; HOSTERMAN & LO· 
FERSK I,19811. 

Raramente se J)fOCess. a elimineçlo dos 
cimentos por meio de lratamentos qui· 
micos espacfficos; isso só ocorre q uando 
OI .rgilominer.is apresentam t.or muito 
bail(O a M encontram dissemiNdos 
homogeneamente '" amostra. O conhe· 
cimento pr .... io dos tipos ele cimentos 
e)l;inentes '" amostra é 8COnHlhivel 
nesses casos. Efatu.se, enlJo, uma ...... 
hse da mineralogia total da .mostra Ptlo 
método do pó prensado .t.atoriamentl 
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am um ",porte de alum(nlO vazado 
(rMtodo de Debye-Sct.rr." ou obtém-
111 essas inlormações a partir da anilise 
petrogr"ica da amostra. 

b) Dlspen!o míneralógica 

A amoura cominuida ~ colocada num 
tubO OI! ensaio de vidro de 50 ml (cllca 
de 5 9 para fo!helnos e 10-1 5 g par. as 
demait litologiasl com ãgu. deull8da 
e submetida. açIo de um uttruom de 
ponta durante 3 m inutos. Se a amostra 
mantiver uma l uspenslo est .... el, plSf,l· 
H • etapa seguinte. de S8p1raçlo ",.nu· 
lomêtrica. 

As .mostr. floculadls, ou seja, ~el" 
Que se preciplt.aram p.r. o fundo do tu· 
bo de ensaiO rapIdamente ap6s a submll-
510 lOS ullra·sonslel"o lavadas por duas 
Veles com jg!Ja deniladl com o propós,­
tO de ehminar os sais IOIu...eis. Se a fi o­
culaçJo persistir ap6s as Iav.,ns, acrl!i' 
eent.se uma so!uçlo de pirofosfato de 
lbdio (2 g/ l) defloculantl. Em cada uma 
dutas etap., a amostra' recolocada em 
suspenslo com a aluda dos ultrêHOOS. 

cl Separaç,lo da fraçJo menor que 2 mi­
m 

O tubo com • suspenslo estivel ~ levado 
• uma centrffuga ele cora. fi)l;l modelo 
K da DAMON/IEC. A separaç.Jo da fr. 
çIo menor QUI 2 miera se faz j .... Iocida 
de de 750 rpm por um pel"iodo de 7 mi­
nutoL A fraçJo mllor Que 2 micra se 
conctntra no fundo do tubo, e o IObre­
nld.n" é translerido par. um outro tu­
bo de Insaio de p"stlCO e coreent.-.do a 
3000 rpm por no m(nimo 30 minutos. 

A velocidade de rotaçAo da centrífuga ~ 
fundamental para o processo de separa· 
çIo granulométrica, por iuo, uma cali· 
bnç.Io perIÓdica por meio de um astro­
boscOpio f nec:nsfiria. 

d) Montagem da lirTlIN com material 
orientado 

A tbica de orient.aÇJo dos .rVllomine. 
rais utilizada na confecçio da "miNI 
para an'hse difrilllomttlla , • do eslre· 
gaço. Coloca·se uma aHquota da pasta 
numa dll$ bordas da lim,'" de vidro pia· 
na e prouua-se o espalhamento do ma­
terial com a ajuda de uma outl'1l liml'" 
de vidro, ajuSlando-o homogeneamenll 
r..".. novirnentos sempre na mesma dITe· 
çlo e sentido. 

AntH de retirar a pasta argilosa dO res(· 

duo centrifugado, é fundamental hofm. 
geneizj·to bem, uma 'lU QUI. durante I 

centrifugação, 58 opera uma legrl!glÇlo 
granulométrica das part(cul.s. E", se­
gregaçlo pode ellentualmente correspon. 
der a uma $89I'198Ç1o miA8fal". cor. 
rendo-sa_ anllo. o risco de lalse .. as prc> 
porç6es dos diferentes argllominer. s 
contidos nas amostras (THIRY, 19741. 

Confeccionam·se duas I;min.s para cada 
lmostra sempre QUa houver rICvpe!'açJo 
de Quantidade suficiente de material de 
granulomeuia infer ior a 2 micra. EsSls 
lãminas do postas a secar • temperatura 
ambiente antas de serem analisadas por 
difratomeuia de raiO$ X. 

Os procedimentos utili zado. ro t ,"~"'a' 
mente no labor.tbrio de anjliMl difrlto­
métrica de argiloom,.,-ais do CENPES 
desde 1982 encontram-ie IUO\Irizados 
no flu)l;ograma apresentado na flgur. 4 

e) Montlgem de limina com material 
não orientado 

A confecçlo de lim lNS com argllornine· 
rais nflo orientados nio , UecUId ro­
t"'eiramente no laboratO"o. Elas desti· 
nlm·MI a .mostras compostas preferen­
cialmente de um t ipo únICo de argilomi· 
net.1 com o objetivo de Identificar a es· 
p6cle mUW/I'aL Para tanto' necessJino, 
entlo. I an'lise das reflelloo hkL 

A Ir~ mineral separada pelo proce­
dimento exposto é seca em estufa com 
temperatura controlada I 400C. O ma· 
tena! 5KO • moido em um gral manual 
de llgata., e o pô t prensado aleatoria· 
menta em um suporte da .Ium(nio vaza­
do (,",todo de Debva-Scharrerl. Para s.e 
acelerar o processo de secagem. a amos· 
tra pode .r lavada pr .... i.mente com 
etanol 

Para ta proce$$lr essa montagem, neces· 
Ilta' MI de carca de 1,5. '2 9 da material. 
Caso a Quantidade de material 181. 
muito rl'duzidl, pode-se utilizar. como 
rT'Iftodo alttrnativo, • montagem de pó 
nlo orientado dISperSO sobre uma limi· 
na da vidro plMloa recoberta por uma 
peHcul. da Wlsamo do Canad6 e lIilol. 

Utiliza·se lambtm o rTlttodo de a .... "M 
de difraçto de raios X por Iranrtnuflo 
segundo REHIM & MIZ USAI(I (19841-
O material' orientado por esf regaço s0-

bre uma pel(cula de myl., adapt.adl em 
um suporte de alum(nio_ Eletu.w, ..,­
tio, o deslocamento do elllo do porta 
amostra (8) de O para 000 Essa método 
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Fig. 4· Fluxogram de preparllÇlo rotineira de amostra poliminerálica e análi3e do, argilomineraís por dífmometria de raios X 
no CENPES/DIGEA. 
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Fill. 4· Fluxograma de p..eparlÇlo rotineira de amostra poliminenllic:a e análise dos argilomineraís por dífratometria de raios X 
no CENPES/DIGEA. 
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fornece todas as reflexões hkO do mine­
rãl, evidenciando o caráter di· ou tri­
octaedral e permitindo, em muitos ca­
sos, o reconhecimerno do poli tipo estru· 
tura I. Nesse caso, necessita·se de ce rca 
de 30-40 mg de material. 

4 - ANÁLISE DlFRATOMt:TAICA 
DE ARGILOMINERAIS 

A sistemática de identificação dos gru· 
pos de argilominerais por difratometria 
de raios X na PETROBRÁS permaneceu 
a mesma nestes anos todos. O reconheci· 
mento desses grupos é feito através da 
comparação dos comportamentos dos 
argilominerais ao serem submetidos a 
testes anal{ticos (LUCAS et alii, 1959) 
de secagem ao ar, de aquecimento e de 
solvatação com etilenogl icol (fig. 41. 
Cada teste origina um difratograma dis· 
tinto. Os três difratogramas são analisa· 
dos no intervalo de 2 O que va i de 2 a 
3~, onde se encontram as principais re· 
flexões (001) caracter isticas dos vários 
argilominerais. 

4.1 - Difratograma da Amostra Seca 
ao Ar 

É ut ilizado como referência na avaliação 
dos deslocamentos estruturais provoca· 
dos pelos outros do is testes. 

42 - Difratograma da Amostra Solva· 
tada com Etilenoglicol 

É um teste para detecção de argilom ine­
rais expansivos. que são os que tem a 
capacidade de aumentar a distância 
interfoliar pela absorção de substâncias 
como água ou poliá lcoois. 

A lâmina com O material seco ao ar é co· 
locada em um dessecado r contendo ao 
fundo o etilenoglicol. Tampa-se o reci · 
piente e, a través de uma linha de vácuo 
instalada no laboratório. pro duz ·se no 
dessecador uma atmosfera saturada em 
etileno·glicol. Veda·se o recipiente, e as 
amostras ficam expostas a essas condi· 
ções por um período de uma noite (cer· 
ca de 1 5 horas). 

No laboratório do CENPES, util izam·se 
desseca dores com 25 cm de diâmetro e 
cerca de 400 ml de etilenoglicol. As 
lâminas são dispostas em posição hor i· 
zontal sobre prateleiras vazadas, empi· 
Ihadas em número de três. As prateleiras 
são separadas ent re si por meio de su­
portes ci I i ndricos de porcelana de 
2,5 em. Pode·se alojar cerca de 40 lâmi · 
nas de cada vez. 
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Enquanto uma lâmina esta sendo anali · 
sada aos raios X, mantém·se vedado 
o dessecador que contém as outras 
lâminas a serem processadas. Esse cuida· 
do deve ser tomado para Que a atmosfe' 
ra de etilenoglicol não se dissipe rapida­
mente, o que poderia causar alterações 
nas últimas amostras do conjunto. Pe­
riodicamente, analisa-se também uma 
lâmina de amostra padrão de esmectita 
para a avaliação dessas possíveis varia· 
ções durante o tratamento de um grande 
número de amostras. Outra solução é di­
vidir O total de amostras em ma'ls de um 
desseca do r. 

4.3 - Difratograma de amostra aqueci· 
da 

A submissão de amostras a temperaturas 
preestabelecidas tem a função de pro· 
mover a expulsão das moléculas de água 
não estrut'J radas existentes no espaça­
mento interfoliar de alguns argilomine· 
rais, provocando uma retração de suas 
distancias basais (001). Além da desidra· 
tação, alguns minerais apresentam alte­
ração na sua própria estrutura cristalina . 
A caulinita se transforma em meta­
caulim. com poucas ou nenhuma re fle· 
xão; a clorita se rea rranja modificando 
as relações de intensidade de suas refle· 
xões basais {BROWN & BRINDLEY, 
19801. 

Nesse test e, a segunda lâmina com mate· 
rial seco ao ar é aquecida a 490-5000 C 
em uma muf la modelo 402D da Fornos 
Lavoisier por um período de 5 ho ras. 
Para ta l. usa·se um suporte de lâminas 
em aço, desenhado para receber 30 lâmi· 
nas na posição ver tical. Antes de serem 
anal isadas aos raios X. as amostras são 
resfriadas em dessecador, pois alguns ar­
gilom inera is têm a capacidade de se 
reidra tarem qu ando expostos às condi ­
ções atmosfér icas. 

o valor 490-500o C para aquecimento 
dos argilominerais fo i escolhido por 
razões de pri ncipalmente duas ordens: 
ai técnica : acreditava·se que a essa tem· 

peratur a havi a a dest ru ição da cauli· 
n ita e so brevivência de clorita (LU· 
CAS & J E HL, 1961 ). Tal fato . no en · 
tanto, não tem ocor rência universa l. 
Há clor itas que têm sua estrutura ai· 
terada sob esses valores de tempera· 
tura, e há caulinitas muito bem cris· 
talizadas que se mantêm inalteradas 
nessas condições (THI RY, 1974 ; 
BROWN & BRI NDLEY. 1980) ; 

bl operacional: acima destes valores de 
temperatura, a lâmina de vidro usada 
no laboratório se funde e não se mano 

tém mais na posição vertical. 
se necessita de temperaturas mais 
vadas, usa·se a lâmina na 
horizontal. O resfriamento 
não altera significativamente a 
forma. necessariamente plana 
a náUse aos ra ios X. 

~ preciso verificar periodicamente se 
valores de temperaturas fornecidos 
mufla estão dentro dos limites 
dos. Em caso negativo, efetua-se a 
calibração. 

4.4 - Tratamentos Não Rotineiros 

Alguns tratamentos adicionais podlll1l 
ser efetuados em situações especiais. Os 
mais comuns são: 

a) Saturação de cátions 

Esse tratamento é efetuado com a finali· 
dade de detectar a presença de vermicu· 
litas individualizadas ou interestratifica­
das. Usa·se tratar a amost ra com uma so­
lução 1 normal de clore to do cátion es­
colhido, usualmente magnésio ou potás· 
sio (THIRY, 1974; JACKSON. 1975). 

b) Tratamento com ácido clorídrico 

O tratamento com ácido clorídrico se 
destina à eliminação de clorita e à pre­
servação de cau linita. A amostra é trata· 
da com HCI a 30% durante 3 horas . 

4.5 - Condições de Operação do Difra­
tômetro 

O difratômetro de raios X ROTAFLEX 
R U 200 opera. atualmente, com anodo 
de cobre, monocromador de grafite, feno 
d~s convergente e d ive rgente de 10, 

110 mA, 30 kV e velocidade de corr ida 
no goniômetro de SO/min . 

Eventualmente, efetua·se corrida lenta 
(20 /min) no pico de 250 de 2 f) para ca· 
racterizar caulini ta e clorita quand o jun· 
t as na mesma amostra. 

5 - PROBLEMAS POTENCIAIS 

As limitações e problemas potenciais da 
me todologia empregada no labo ratóri o 
de análise difratométrica de argilomi ne­
rais do CENPES já foram d iscutidos'nos 
itens anteriores. Nesse segmento serão 
abordados problemas potenciais re lati· 
vos às amostras no rmalmente env iadas a 
este laboratório para análise. 

A maioria do material analisado no laoo· 
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fornece todas as reflexões hkO do mine­
rãl, evidenciando o caráter di· ou trio 
octaedral e permitindo, em muitos ca· 
SOS, o reconhecimerno do poli tipo estru· 
tura I. Nesse caso, necessita·se de ce rca 
de 30-40 mg de material. 

4 - ANÁLISE DIFRATOM~TAICA 
DE ARGILOMINERAIS 

A sistemática de identificação dos gru· 
pos de argilominerais por difratometria 
de raios X na PETROBRÁS permaneceu 
a mesma nestes anos todos. O reconheci· 
mento desses grupos é feito através da 
comparação dos comportamentos dos 
argilominerais ao serem submetidos a 
testes anal{ticos (LUCAS et alh', 19591 
de secagem ao ar, de aquecimento e de 
solvatação com etilenoglicol (fig. 41-
Cada teste origina um difratograma dis· 
tinto. Os três difratogramas são analisa­
dos no intervalo de 2 () que va i de 2 a 
3:2Ü, onde se encontram as principais re· 
flexões (001) caracteristicas dos vários 
argilominerais. 

4.1 - Difratograma da Amostra Seca 
ao Ar 

t utilizado como referência na avaliaç'ão 
dos deslocamentos estruturais provoca· 
dos pelos outros dois testes. 

42 - Difratoglama da Amostra Solva· 
fada com Etilenoglicol 

t um teste para detecção de argilomine· 
rais expansivos,. que são os que têm a 
capacidade de aumentar a distância 
interfoliar pela absorção de substâncias 
como água ou poliálcoois. 

A lâmina com O material seco ao ar é co· 
locada em um dessecador contendo ao 
fundo o etilenoglicol. Tampa·se o reci· 
piente e, através de uma linha de vácuo 
instalada no laboratório. produz-se no 
dessecador uma atmosfera saturada em 
etileno·glicol. Veda·se o recipiente, e as 
amostras ficam expostas a essas condi· 
ções por um perrodo de uma noite (cer· 
ca de 15 horas). 

No laboratório do CENPES, utilizam·se 
desseca dores com 25 cm de diâmetro e 
cerca de 400 ml de etilenoglicol. As 
lâminas são dispostas em posição hori· 
zontal sobre prateleiras vazadas, empi· 
Ihadas em número de três. As prateleiras 
são separadas entre si por meio de su­
portes cilíndricos de porcelana de 
2.5 cm. Pode·se alojar cerca de 40 lâmi· 
nas de cada vez. 
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Enquanto uma lâmina esta sendo anali· 
sada aos raios X, mantém·se vedado 
o dessecador que contém as outras 
lâminas a serem processadas. Esse cuida· 
do deve ser tomado para Que a atmosfe· 
ra de etilenoglicol não se dissipe rapida· 
mente, o que poderia causar alterações 
nas últimas amostras do conjunto. Pe· 
riodicamente, analisa·se também uma 
lâmina de amostra padrão de esmectita 
para a avaliação dessa. possíveis varia· 
ções durante o tratamento de um grande 
número de amostras. Outra solução é di· 
vidir o total de amostras em mais de um 
desseca do r. 

4.3 - Difratograma de amostra aqueci · 
da 

A submissão de amostras a temperaturas 
preestabelecidas tem a função de pro· 
mover a expulsão das moléculas de água 
não estruturadas existentes no espaça· 
mento interfoliar de alguns argilomine· 
rais, provocando uma retração de suas 
distâncias basais (001). Além da desidra· 
tação, alguns minerais apresentam alte· 
ração na sua própria estrutura cristalina. 
A caulinita se transforma em meta­
caulim, com poucas ou nenhuma refle· 
xão; a clorita se rearranja modificando 
as relações de intensidade de suas refle· 
xões basais (BROWN & BRINDLEY, 
19801. 

Nesse teste, a segunda lâmina com mate· 
rial seco ao ar é aquecida a 490-50QoC 
em uma mufla modelo 402D da Fornos 
Lavoisier por um período de 5 horas. 
Para tal, usa·se um suporte de lâminas 
em aço, desenhado para receber 30 lâmi· 
nas na posição vertical. Antes de serem 
analisadas aos raios X, as amostras são 
resfriadas em dessecador. pois alguns ar· 
gilominerais têm a capacidade de se 
reidratarem quando expostos às condi · 
ções atmosféricas. 

O valo r 490·5000 C para aquecimento 
dos argilominerais foi escolhido por 
razões de pri ncipalmente duas ordens: 
ai técnica: acreditava·se Que a essa tem· 

peratur a havi a a dest ru ição da cauli· 
nita e so brevivência de clorita ( LU· 
CAS & JEH L, 1961 ). Tal fato , no en · 
tanto, não tem ocorrência un iversa l. 
Há clOfitas que t êm sua estrutura ai· 
terada sob esses valores de tempera· 
tura, e há caulinitas muito bem cris· 
talizadas que se man têm inalteradas 
nessas condições (THI RY, 1974; 
BROWN & BRI NDLEY, 1980) ; 

b) operacional: acima destes valores de 
temperatura, a lâmina de vidro usada 
no laboratório se funde e não se mano 

têm mais na posição vertical. Q 
se necessita de temperaturas 
vadas, usa·se a lâmina na 
horizontal. O resfriamento 
não altera significativamente a 
forma, necessariamente plana 
aná!íse aos raios X. 

~ preciso verificar periodicamente se 
valores de temperaturas fornecidos 
mufla estão dentro dos limites 
dos. Em caso 
calibração. 

4.4 - Tratamentos Não Rotineiros 

Alguns tratamentos adicionais 
ser efetuados em situações especiais, 
mais comuns são: 

a) Saturação de cátions 

Esse tratamento é efetuado com a finali· 
dade de detectar a presença de vermicu· 
litas individualizadas ou interestratifica­
das. Usa·se tratar a amostra com uma s0-

lução 1 normal de cloreto do cátion es­
colhido, usualmente magnés io ou potás· 
sio (THIRY, 1974; JACKSON, 19751. 

b) Tratamento com ácido clorídrico 

O tratamentO com ácido clorídrico se 
destina à eliminação de clorita e à pre· 
servação de caul inita. A amostra é trata· 
da com HCI a 30% durante 3 horas, 

4.5 - Condições de Operação do mfra· 
tômetro 

O dífratômetro de raios X ROTAFLEX 
RU 200 opera, atualmente, com anodo 
de cobre, monocromador de grafite, feno 
dõs convergente e divergente de 1 o, 
110 mA, 30 kV e velocidade de corr ida 
no goniômetro de 80 /min . 

Eventualmente, efetua·se corrida lenta 
(20 /min) no pico de 250 de 28 para ca· 
racterizar caulinita e clorita quand o jun· 
tas na mesma amostra. 

5 - PROBLEMAS POTENCIAIS 

As limitações e problemas potencia is da 
metodologia empregada no laboratório 
de analise di fratométrica de argilom ine· 
rais do CENPES já foram discutidos'nos 
itens anteriores. Nesse segmento serão 
abordados problemas potenciais relati· 
vos às amostras normalmente enviadas a 
este laboratório para análise. 

A maioria do material analisado no laoo· 
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fornece lodu IS ref lexõe, nkO do mine· 
ral , evidenciando o caráler di· ou ui· 
ocuedral e pet"mitindo, em multas CI' 

50'5, o reconheocimento do poli t 'po Htru' 
tural. Nesse uso. necessi ta·se de cerca 
de 30.40 mg de material. 

4 - ANÁLISE DlfRATOM~TRICA 
oe ARGILOMINERAIS 

A liste""tica de M»mificaçJo dos gru ' 
pos de argllomi".r.is por dilrll0metril 
de r.ios )( 1\1 PETROBRÁS ~'meneceu 
• mesma nest" MOi todos.. O reeonheoci· 
mento deUes grup05 , feito atraris da 
ComPlf .... O do1: comportamentol dos 
.rgilominerais 10 ser.m submetidos 3 
testei aNllticos ILUCAS IJt .Iii, 19591 
de secagem ao M, de equecilT\f:nlo e de 
~tvataçJo com etilenoglicol (fig 41-
Clda teste origiNl um difrltogrlma dis· 
t into. Os uh difratogfamls do analiy· 
dos no intervalo de 2 O QUI VIi de 2 a 
3;20, onde se encofltrlm as principais re · 
flexões (001) caracUlr(sticas dos v6rios 
Irgilominerais.. 

".1 - OifrltOlrama da AITIOStrI Sec:. 
10M 

~ utilizado como r.lerineia .... avaliaç:Jo 
dos deslocamentos estruNrais !)fOI/oca· 
dos: pel0'5 outros dois te'ltes. 

42 - Oifrltogrlml da Amam. Solva­
tida com EtílanogAicol 

~ um teste pera detecçio de argilomine-­
rais expansivos. que Solo os Que têm I 
capacidade de IUmenL" I distAncia 
interloliar pela absorçlo de wbstinclu 
como ~a ou poli'lcoois_ 

A Umina com o material seco lO ar 6 co· 
loc.da em um dessecador contendo ao 
fundo o eljlenoglicol. Tampa·se o reei· 
pieole e, através de uma linha de v6cuo 
instalada no laborll6rio. produz-se no 
dessecador uma Ilmosfera taturada em 
etileno-glic.ol. Veda·se o recipionte. e aI 
lmonras ficam expostas a "IM condi­
çOes por um perfodo de um. noite (cer· 
ca de 15 horas1-

No laboruório do CENPES, utilizlm·se 
dMsec&dorts com 25 em de diâmltro I 
cerca di 400 ml de etilenoglicol. AI 
liminas "o disposw em posiç§o nori· 
lOnul SObc-1 pratelairl5 vuadu, empi· 
Inadas em número de trh. As pfl'l1eleiras 
$lo separadas entre si por meio de w ­
portes cilfndricos de porcelana de 
2.5 em. Pode·se alOjar cerca de 40 IlImi· 
nas de cada vez. 
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Enquanto uma Iilmi ... , esta sendo anali· 
uda aos 1'110'5 X, m .... tém·se v~ado 
o d.ssecador que con lt!m 1$ QUlr" 
"minas I serem proceuldlS. Esse cuida· 
do deve ser tomado pau Que a atmosfe· 
ri de etile ... oglicol nlo se dissipe rlpida­
mIme. o Que poderia causar allerações 
nas últ imu amoSlru do co"junto. Pe· 
riodicamente, a"alisa-se também umil 
I'mina d. amostra padr60 de esmetl ill 
pari I avaliac10 dessas pouíveis variil' 
ÇÕ" durante o tratamento de um gra ... de 
número de amostru . Outra s-oluçJo é di· 
vidir o toul de amostras em m,1'ls de um 
easeudor. 

43 - Dlfratograml d. Imottnl aQuocl · 
d. 

A wbmiuJo de amOSlr.u I temperaturas 
preesubeleocidas tem a função de pro ' 
mover I upulslo das moléculas de água 
nIo atnnuradas existentes no .'peça· 
menlO inttrionlr de .lguni I rgilomine· 
rlis, provocando uma retracão de suas 
d istincias bauis 10011 . Além da desid ra· 
taçfo, alguRl minerais apresentam ah.­
raçJo na sua prbpria .urulUra cristalinl. 
A caulinitl se transforma em met. ­
caulim. com poucas ou nenhuma refle· 
do; a cloritl se rearran;' modificando 
as relações de intensidade de WIS rIfle­
xÕ!s basais (BROWN & BRINOLEV, 
1980). 

Nase tUIe, a segunda I.mina com mate· 
rial seco 30 ar 6 Iquecida I 490-5QODC 
em uma multa modelo 4020 da Fornos 
Lavoisier por um período de 5 oor". 
Pa" ta l, usa·se um suporte de lâmir\ils 
Im~, desenhado para receber 30 lâmi· 
!\aS na posiç!o Yeftical. Antes de serem 
analisadas aos raios X, 15 amonras sIo 
resfriadas em des.secador, pois alguns ar· 
gilominerais têm I capacidade de se 
reidrltlrem quando expost0'5 às condi · 
ções atmosféricas. 

O valor 490·5O()OC para aquecimento 
dos argi lominerai! foi escolhido por 
razões de principalmente duas orde ... s : 
I) t6cnica : Icreditava-se QUI! I eUI tem· 

peraturl navia I dest ruido da Cluli­
n ita e sobrevivlneil de clorita ILU· 
CAS & JEHL, 19611. Tal lato, no en· 
tanto, não tem ocorrência un iversal. 
H6 cloritu que têm $Ui estrutura 11· 
tirada sob esses valores ele tempera· 
tura, e há caulinitas muito bem c ris­
ta lizadas que se mantêm i ... alte radas 
nesus condições IlH IRV, 1974 ; 
BROWN & BRI NOlEY, 1980); 

b) operacional : lCima denes valores da 
lemp4!fllurl, I limina de vidro usada 
no llborltbflo se funde e .... 0 le mano 

u!m mais nl posido vertical. 
se necessiu de lemperaturlS 
VlldaS. uu·se a limina na 
norilo ... tal . O resfriamento 
nio ahera signific,uivamente I 
forma. necessariamente plana 
~n..ili!ol aos raios X. 

valores de tempefa tu rll5 i 
mu' l. estio de ... tro dQf limi tes 
dos. Em caso negal'vo, tletua-se I 
calibrado . 

4.4 - TratluNntos NIo Rotineiros 

Alguns trllamentos adic,o ... ois 
ser detuados em s; \uaCÕe<J especiais. 
mai~ comuns 5.10: 

aI Slltur~io de ~Iions 

Esse tratamento é efetuado com a finalI­
dade de deteoctar a pres.ençJ de vermicu­
litas individualiudas ou interestratifica­
das. Us"·se tratar a amostra com uma iO­

luc40 1 normal de cloreto do cátion K­
colhido. usualme ... te magntsio ou potás· 
sio (THIRV. 1974; JACKSON. 1975). 

b) T fatamento com ácido cloridrico 

o I"temento com 6cido clorldrico SI 

destlllll ti eliminaçJo de clo,;1a e à pre· 
$IrvaçJo de cau linita. Ao amostra é trata· 
di com HCl a 30% durante 3 noras. 

4.5 - Condições de Operação do Difra­
tômetro 

O d ifratômetro de raios X ROTA FlEX 
RU 200 opera. "ualmenle, com anodo 
de cobre. moflOCromador de gtafne. fen o 
dilS convergente e d ivergente de 1° , 
110 mA. 30 kV e velocidade de corrida 
no gorlibmetro d. ao/mino 

E .... nw.lmente. efeWI-se corrida lenta 
tZO/minJ no pico de 250 de 28 par. CI· 

racterizar Clullolta e clorita QUando jun­
tas na mesma amostra. 

5 - PROBLEMAS POTE NCIAIS 

As limi taçoo e problemas potenciais da 
metodologia empregada no laborat6rio 
de aT\6lise diffllOfMtrica de argi lomine-­
rais do CENPES i6 foram d iscutidos-nos 
itens Interiores. Nesse segmemo seria 
abordados problemas potenciais relatl · 
1,'0$ As lmostras normalmenle enviadas a 
eSle I.borltbrio parI I"'lise. 

A. m.ioria do material Inalisado no 1"00' 
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tlI6rio provém da perfur ação dos poços 
dtI petróleo. Pressupondo·se que a amos· 
(fê! que chl!9a ao laboratório é represen· 
tativa do intervalo perfurado (litologia 
• profu nd idadel , deve·se. de IniCiO, ava­
liar se e la está contaminada com lama de 
perfuração . 

A amostra deve ser bem lavada assim 
que for retirada do poço, pois, caso con · 
trário. uma pelicula argilosa, provenien· 
te d a lama de perfuração, de dificil re· 
mOÇão, adere à sua $uperllcie - princi· 
pai en te quando se trata de amostras 
de calha - e vai·se misturar aos argilomi· 
nerai originais da amostr·a. No caso de 
litologias porosas. essa lavagem deve ser 
fe ita com critério. pois pode também 
remover grande parte do material argi lo­
so existente em seus poros. 

f olhelhos pouco consolidados podem 
ser confundidos com o pr6p rio fluido de 
perluração e são inadequados à análise 
Quando na forma de amostras de calha. 

A perfu ração de poços com lama à base 
de KCI traz outro problema que com· 
promete os resultados anal(ticos: a inibi· 
ção do inchamento de folhelhos ocorre 
pela incorporação do potássio nos mine· 
rais de argila expansivos, o que, por su 
vez, descaracteriza as suas propriedades 
o ri!jinais. 

As amostras de calha são as que apresen· 
tam maior d ivers idade de contaminação 
c m o fluido de perfuração. Sl!9uem·se 
as amostras laterais e, por último , os 
testemunhos, 

A estocagem das amostras pode também 
trazer a lguns problemas para o estudo 
dos argilominerais de rochas. Aquelas 
que ficam expostas à intempérie apre· 
sentam contaminação com poeira. Esta, 
se não fo r eliminada, será incorporada 
ao resultado analilico da rocha. Para 
avaliação deste tipo de contaminação, 
que é mu ito importante em litologia5 
porosas, é necessário analisar concomi­
tantemente a poeira que recobre a ro· 
cha. Para contornar o problema, retira­
se a amostra preferencialmente do cen­
tro do testemunho. As amostras de ca­
lha devem ser lavadas de novo antes do 
in ício d o processo anal(tico. 

Alguns minerais constitIJintes das rochas 
sedimentares são instáveis às condições 
oxidantes em que as amostras são usual· 
mente estocadas, como por exemplo os 
su lfetos. A oxidação de sulfetos pode 
originar soluções fortemente ácidas, que 
provocam alteração de feldspatos e filos-

Foto 1 . Cristais de gipsita. 

silicatos diversos (AT~NC rO, 19861. 
Conseqüentemente, os resultados analí· 
t icos provenientes de amostras com cres· 
cimento desses cristais devem ser corre· 
lacionados cautelosamente com os resul · 
tados obtidos de amostras em que não 
apareçam tais cristais. 

Vár ios sulfatos originam·se nessas amos· 
tras a partir das soluções e podem ser 
visualizados a olho nu, com lupa ou mi ­
croscoplO tico elou eletrônico, pois se 
desenvolvem sob diversas formas cristali ­
nas. Já foram identificados gipsita 
(foto l I, epsomita, natrojarosita, jarosi ­
ta, halotriquita (foto 2) em algumas das 
rochas analisadas neste laboratório. 

A amostra, antes de ser encaminhada ao 
laboratório, deverá ser descrita. t: acon· 
selhável, também, que ela seja formada 
de uma única litologia, uma vez que lito· 
logias diferentes apresentam conjuntos 
de argilominerais que se diferenciam em 
tipo, teores relativos, gênese e maneira 
de ocorrer. 

A distribuição desses minerais em falhe­
lhos pode ser homogénea ou zonada . 
Em arenitos, eles podem ocorrer como 
cimento, matriz, ou como constituintes 
dos grãos I{ticos do arcabouço da rocha. 
Nos carbonatos eles podem disseminar· 
se homogeneamente ou concentrar-se 
localizadamente. A análise dos argilomi · 
nerais por difratometria de raios X não 
permite d iferenciar a maneira como eles 
ocorrem nessas rochas. O resultado fOf­
necido refere·se à composição total 
(t ipos e teores relativos) desses minerais 
independentemente de estarem nos 
poros ou no arcabouço da rocha. Para 

B. Geoci. PET ROB RÁS. Rio de Janeiro, 1 (2): 157-175. aqo./dez. 1987. 
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avaliar a d istribuição e a maneira de 
ocorréncia desses minerais nas rochas, 
u tilizam·se outras técnicas analíticas co · 
mo a petrografia ótica elou eletrônica. 

Outro aspecto que deve ser considerado 
quando se solicita a análise de argilomi · 
nerais por difratometria de raios X é a 
fração granulométrica em Que ocorrem 
na rocha. Nos folhelhos, eles concen­
tram·s em geral na fração inferior a 
2·4 micra. Nos arenitos, entretanto, esse 
valor pode ser muito variado. No campo 
de Fazenda Belém (RNI . por exemplo, 
encontram·se caulinitas com diâmetro 
de até 8 micra (foto 31. Nesse caso. a 
f ração granulométrica a ser usada para 

Foto 3 - Cristai de cauliníta do Campo 
de Fazenda Belém (RN). 
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" r6rio provém da perfur ação dos poços 
di petr~eo. Pressupondo·se que a amos· 
era que chega ao laborat6rio é represen· 
tativa do intervalo perfurado (1;tologia 
e profu nd idade), deve·se. de Início, ava­
liar se e la está contaminada com lama de 
perfuração. 

A amostra deve ser bem lavada assim 
Que for retirada do poço, pois, caso con· 
trário, uma pelicula argi lasa, provenien· 
te da lama de perfuração, de di' ieil re· 
moÇão, adere à sua superllcie - princi· 
pal mente quando se trata de amostras 
de calha - e vai·se misturar aos argilomi· 
nerais o rigina is da amostra. No caso de 
litologias porosas. essa lavagem deve ser 
feita com critério, pois pode também 
remover grande parte do material argilo­
so existente em seus poros. 

f eUlelhos pouco consolidados podem 
ser confundidos com o próp rio fluido de 
perluração e são inadequados a análise 
Quando na fo rma de amostras de ca lha. 

A perfu ração de poços com lama à base 
de KCI traz outro problema que com· 
promete os resultados analfticos: a inibi· 
ção do inchamento de folhelhos ocorre 
pela incorporação do potássio nos mine· 
rais de argila expansivos, o que, por sua 
vez, descaracteriza as suas propriedades 
or i!linai s. 

As amostras de calha são as que ap resen · 
tam maior d ivers idade de contaminação 
com o flui do de perfu ração. Seguem·se 
as amost ras la te rais e. por último , os 
testemunhos. 

A estocagem das amostras pode também 
trazer alguns problemas para o estudo 
dos argilominerais de rochas. Aquelas 
Que ficam expostas à intempérie apre· 
sentam co ntaminação com poeira. Esta, 
se não fo r eliminada, será incorporada 
ao resultado analltico da rocha. Para 
avaliação deste tipo de contaminação, 
Que é muito importante em li1ologias 
porosas, é necessário analisar concomi­
tantemente a poeira que recobre a ro· 
cha. Para contornar o problema, retira· 
se a amostra preferencialmente do cen· 
tro do testemunho. As amostras de ca· 
lha devem ser lavadas de novo antes do 
in ício do processo ana l(tico. 

Alguns minerais constituintes das rochas 
sedimentares são instáveis às condições 
oxidan tes em Que as amostras são usual· 
mente estocadas, como por exemplo os 
su lfetos. A oxidação de sulfetos pode 
originar soluções forte mente ácidas, q ue 
p rovocam alteração de feldspalos e fitos-

Foto 1 . Cristais de gipsita . 

silica tos diversos (AT~NC IO, 1986). 
Conseq üentemente, os resultados analí· 
t icos provenientes de amostras com cres· 
cimento desses cristais devem ser corre· 
lacionados cautelosamente com os resul· 
tados obtidos de amostras em Que não 
apareçam tais cristais. 

Vár ios sulfatos originam· se nessas amos· 
tras a partir das soluções e podem ser 
visualizados a olho nu, com lupa ou mi o 
croscop lO tico elou eletrônico, pois se 
desenvolvem sob diversas formas cristali · 
nas. Já foram identificados gipsita 
(foto 1 ), epsomita, natrojarosita, jarosi · 
ta, halotriquita (foto 2) em algumas das 
rochas analisadas neste laboratório . 

A amostra, antes de ser encaminhada ao 
laboratório, deverá ser descrita. t acon­
selhável, também, Que ela seja formada 
de uma única litologia, uma vez que lito · 
logias diferentes apresentam conjuntos 
de argilominerais Que se diferenciam em 
tipo, teores relativos, gênese e maneira 
de ocorrer. 

A d istribuição desses mineraiS em folhe­
lhos pode ser homogênea ou zonada . 
Em arenitos, eles podem ocorrer como 
cimento, matriz, ou como constituintes 
dos grãos líticos do arcabouço da rocha . 
Nos carbonatos eles podem disseminar· 
se homogeneamente ou concentrar-se 
localizada mente. A análise dos argilomi · 
nera is por d ifratometria de raios X não 
permite d iferenciar a maneira como eles 
ocorrem nessas rochas. O resultado for­
necido refere·se à composição total 
(t ipos e teores relativos) desses minerais 
independentemente de estarem nos 
poros ou no arcabouço da rocha. Para 
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avaliar a distribuição e a maneira de 
ocorrência desses minerais nas rochas, 
u tilizam·se outras técnicas analíticas co· 
mo a petrografia ótica elou eletrônica. 

Outro aspecto Que deve ser considerado 
quando se solicita a análise de argilomi· 
nerais por difratometria de raios X é a 
fração granulométrica em que ocorrem 
na rocha. Nos folhelhos, eles concen­
tram-se em geral na fração inferior a 
2-4 mlcra. Nos arenitos, entretanto, esse 
valor pode ser muito variado. No campo 
de Fazenda Belém (RN). por exemplo, 
encontram'se caulinitas com diâmetro 
de até 8 micra (foto 3). Nesse caso_ a 
f ração granulométrica a ser usada para 

Foto 3 - Cristai de caulinita do Campo 
de Fazenda Belém (RN) . 
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tflÓrio pfovfm da pedul ~io dos poços 
" pl! tfOleo. Pressupondo·se que a amos· 
tra que cMga ao laboratório é represeo· 
IItjya do intervalo perfurado (litOlogil 
• profu ndidade). deve·ie. de ,nfeio. ''0'1-

li6 $e ela está conuminada com laml de 
ptrluração. 

/li amoSlra deve ser bem lavada assim 
Que for retirada do poço, pois, caso con· 
trário. uml pelicula argilQU, prOl/enien· 
I' da lama de perfuração, de dif{cil re· 
moçSo, adere à sua superfleia - princi· 
pllmefl te quando se Irall de amos Iras 
de calha - e vai·se n, islurar aos algilomi. 
".,a is origina is da amostr • . No caso de 
li tologias poros. s. essa lavagem deve ser 
fe ita com critério, pois pode também 
F1:mover !lr~de paue do material argilo­
so existente em seus poros. 

f olhelhos pouco consolidados podem 
ser confundidos com o pr6prio fluido de 
perfuração e $.io inadeqUOldos à an.i ti se 
quando na forma de amOStrilS de calha. 

A perfuração de poços com lama â base 
de KCI tril.1 outro problema que com­
promete os resultados anaHticos: a inibi· 
çio do inchamento de folheU,os ocorre 
pela incorporaçJo do potássio nos mine­
rais de argila expansivos, o que, por sua 
vez, descaracteriza as suas propriedades 
originais. 

As amostras de calha sA"0 as que apresen' 
tam maior diversidade de contaminação 
com o flui do de perfuração. Seguem-se 
as amostras la terais e. por último, os 
testemunhos. 

A estocagem das amostrl5 pode também 
trazer alguns problemas para o estudo 
dos argitominerais de rochas. Aquelas 
que ficam expostas ti intempérie apre· 
sentam contaminação com poeira. Esta, 
se não fo r eliminada, ser' incorporada 
ao resultado anal itico da rocha. Para 
avaliação deHe tipo ele contaminação, 
que é muito importanle em litologias 
pOfOsaS, é necessário analisar concomi· 
tantemente a poeira que recobre aro· 
cha. Para contornar o problema, retira· 
se a amostra preferencialmente do cen· 
tro do testemunho. As amostras de ca· 
lha devem ser lavadas de novo antes do 
início do processo analít ico. 

Alguns minerais COtIuit\.lintes das rochas 
sedimentares são irutáveis ., condições 
oxidanles em que as amostras sJo usual­
mente es tocadas, como por exemplo os 
su lfetos. A oxidação de sulfetos pode 
originar soluções fortemente ácidas, que 
provocam altet"ação de feldspatos e filos' 

FOlo 1 . Cristais de gipsita. 

silicatos diversos (ATJ:NCIO, 19861-
Conseqüen temente, os resultados anati· 
t i005 provenientl!S de amostras com cres· 
cimento des.ses crista is devem ser corre­
lacionados cautelosamente com 0$ resul­
tados obtidos de amostras em que não 
apareçam tais cristais. 

Vários sulfatos originam·se nessas amos· 
tras a partir das soluções e podem ser 
visualizados a olho nu, com lupa ou mi­
croscópio ÓtiCO e/ou ele trônico, pois se 
desenvolvem sob diversas formas cristali­
nas. Já foram ident ificados gipsita 
(foto 1), epsomilil, natrojarosita, jarosi· 
la. halottiquita (foto 21 em algumas das 
rochas analisadas oeste laboratório . 

A amostra. anles de ser encaminhada ao 
laborat6rio, deverá ser descrita. ~ acen­
selhtlllel, também. que ela seja formada 
de uma única litoiogia, uma vez que tito· 
logias diferentes apresentam conjuntos 
de argitominerais que se diferenciam em 
t ipo, teores relativos, g6nese e maneira 
de ocorrer. 

A distt ibu içJo desses minerais em folhe­
lhos pode ser homogênea ou zonada. 
Em arenitos, eles podem ocorrer como 
cimento. matr iz, ou como constituintes 
dos grãos IIticos do arcabouço da rocha. 
NOI carbonatos eles podem disseminar' 
se homogeneamente ou coocentrar·se 
localizadlmente. A análise dos Irgilomi. 
nerais por d ifratometria de raios X não 
permite d ife rencilf a maneira como eles 
ocorrem nessas rochas. O resultado for­
necido relere-se à composição total 
(tipos e teOf"es relativos) desses minerai$ 
independentemente de estarem oos 
poros ou no arcabouço da rocha. Para 
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aI/aliar a distribuição e a maneira de 
ocorrência desses minerais nas rochas. 
utilizam·se outras t6cnicas analiticas co· 
mo a pelrografia btica eJou eletrônica. 

Outro aspecto que deve ser considerado 
quando se solicita a análise de argilomi· 
ntrais por difra tometria de ra ios X ê li 
fração granulométrica em que OCOf"rem 
na rocha. Nos folhelhos, eles concen· 
tram·se em geral na fração inferior a 
2-4 micra. Nos uenitos, entretanto, esse 
valor pode ser mu ito variado. No campo 
de Fazenda Belém (RNl, POf" exemplo, 
encontram·se caulinitH com diâmetro 
de até 8 micra (fo tO 31. Nesse caso. a 
fraçlo granulomêtrica a ser usada para 

Foto 3· Cristais de Cilulinita do Campo 
de Faunda 8elêm (RN) . 
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Fig. 5· Argilominerais presentes nas frações menores que 29 B micra de arenito produtor do Campo de Fazenda Belém (RN) . 
. ". K - caulinita; I = Bits; 1-5 = interestratificado ilita-esmectita; Q = Quartzo; F = feldspato . 
(N = seca ao ar; G = gljçolada e A = calcinada). 

estimativa da composição dos argilomi· 
nera is não é mais li que rotineiramente 
se adota no laboratório (inferior a 2 mio 
cra), passando a ser inferior a 8 micra 
(f ig. 61. Isso ocorre também em relação 
às glauconitas. 

o fato de uma rocha sedimentar apre' 
sentar um conjunto de argilominerais de 
tamanhos distintos permite, por sua vez, 
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estudos de maior detalhe como a obten­
ção do poli tipo, definição do cará ter di ­
ou lrí-octaedral e mesmo a identificação 
dos espécimes minerais Que a compõem. 
Basta para tanto trabalhar com frações 
granulométricas diversas e selecionar 0$ 

métodos de preparação da amostra em 
função da quantidade de materia l dispo­
nlvel para análise. 

6 - DISCUSSÃO 

A criação de um laboratório especifico 
de anál ise di 'ratométrica de a rgilom i ne· 
rais no CENPES teve como objetivo 
inicial atender ao grande volume de 
resultados analíticos necessários às ativi­
dades do Departamento de Exploração 
(DEPEXI da PETROBRÁS. Para a reali· 
zação dessa tarefa foi necessário, então, 
o desenvolvimento de uma meto do· 
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Fig. 5 - Argi lominerais pl"Ment8S nas frações menores que 2 9 8 micra de arenito produtor do campo de Fazenda Belém (RNJ. 
:. K - caulinita; I = ilita ; 1-5 = interestratificado ilita-esmectita ; O = quartzo; F = feldspato. 
(N = seca ao ar; G = gljçolada e A = calcinada). 

estimativa da composição do~ argilomi ­
nerais não é mais a que rotineiramente 
se adota no laboratório (inferior 8 2 mi­
era), passando a ser inferior a 8 micra 
(f ig. 61. I~ OCOrTe também em relação 
às glauconitas. 

o fato de uma rocha sedimentar apre' 
sentar um conjunto de argilominerais de 
tamanhos distintos permite. por sua vez, 

estudo. de maior detalhe como a obten­
ção do poli tipo, definição do caráter di ­
ou tri-octaedral e mesmo a identificação 
dos espéci mes minera is que a compõem . 
Basta para tanto trabalhar com frações 
granulométricas diversas e selecionar 0$ 

métodos de preparação da amostra em 
função da quantidade de material dispo­
n{vel para análise. 

6 - DISCUSSÃO 

A criação de um laboratório especifico 
de antll ise di Iratométrica de a rgilom i nc­
rais no CENPES teve como objetivo 
inicial atender ao grande volume de 
resultados analíticos necessários às ativi· 
dades do Departamento de Exploração 
(DEPEXI da PETROBRÁS. Para a reali· 
zação dessa tarefa fo i necessário, então, 
o desenvolvimento de uma metado· 
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FIt. 5 · A1iilomlnenis p,...ntll nu traç6es IMMI'I'l que 2 ." micra de arenllo produlor do Clmpo d. Fazenda Selim (R NJ. 
:. K . <al.lliniG: I _ ilfta; 1.& - In ..... lratitleado iHu~lm~it3 : a = quartzo; F - IlIld,palo. 
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estin-atlvl da comPOfiçJo dos Mllitomi· 
nenlis nIo , ml ls I que rol iMir.nwnte 
M adota no laborat6rio !interior I 2 ml · 
eral. passando I Uf inflrlor • 8 mlera 
(fit. 6). lno OCOIT' tamWm .m rel~ 
hglwconitn 

o I,to de uma rocha wdimentllr Iprt­
Mntar um conjunto de .rgllomlnerais dI! 
t.manhOl distintos permite. por SUl Vil. 

'68 

'iludoi de m.ior detalhe como a obten· 
çlo do poli t ipo, defrniçlo cio c.' ttr di · 
ou tri~Hdr.1 e meuno I ldenfiflaçlo 
dos tsPéçimes miner.i, Que I eomJKiem. 
BlS1'a ~ tanto ,rab,llhar com frações 
granul~tTicas div.nas I ",Iteio"" os 
milodos de pr~rlÇlo da .rT'IOIl rill em 
fu nção da quant idade de fTlIteria l d ispo· 
n(vel P')f' an'lIte. 

6 - D ISCUSSÂO 

A cr i~ da um labo~l6rio especHieo 
de antilise dil rltométriCól de argilomine· 
r.lis no CENPES ttve como ob;eI;YO 
inicill ner'M:lu 10 wandl!: volurnf de 
rt$UI~<K anllít icos noceUoÍrios" u ivi· 
dldU do Oe~rume"lO de Explor .. çjo 

(OEPEX) eM PE TROBRÁS. Pm OI rui, · 
l eçlO dll" Ur.f. foi ntcGwrio. entio. 
O desanvolvimento de uma mI!1odo· 
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lagia de preparação de amostra e análise 
que pudesse ser sada na grande varieda· 
de de materia is geológicos passíveis de 
erem analisados. 

Nestes últ imos anos, houve uma expan· 
s!o das atividades do laboratório que 
passou a atender às áreas de Perfuraç.ão 
e Produ~o de 61eo. 

As diretTizes que nortearam o seu esta · 
belecimento foram rapidez e flexibilida ­
de de procedimentos, eficiência e preci­
são de resultados, baixo custo operacio­
nal , independência de fator pessoal e 
utilização de produtos disponíveis no 
mercado brasileiro. 

Nestes anos de atividade, o laboratório 
já analisou, além de argilominerais de 
rochas sed imentares diversas, sedimen· 
tos inconsolidados do fundo do oceano 
e de pequenas balas e restinga, suspen· 
sato da água do mar, rochas basá lticas, 
produtos de alteração de rochas e solos. 
A metodologia definida em 19B2 
com o uso de ultra-sons de ponta tem 
sido empregada com suc~so em todos 

sses materiais. A qual idade do resulta­
do analltico, no entanto, está condicio­
nada diretamente ao teor de argilomine-

Amosln5 A 

rais da amostra. 

o teor de argilominerais de rochas sedi· 
mentares é muito variável. SHAW & 
WEAVE R (1965) encontraram um teor 
médio de 60% em um conju nto de 400 
amostras de folhelhos diversos. Este tipo 
de rocha usualmente não apresenta pro­
blemas em termos de ext ração de quan· 
tidade de materiel suficiente para análise 
dos seus argilominerais, exceto no caso 
de haver cimentação mui to fo rte. D:lmo 
decorrência do elevado teor desses com· 
ponentes, a presença de suas ref lexões 
característica já é bem vi Ivel na análise 
da mineralogia total (fig. 6 ) e fica me­
lhor def inida na análise da fração infe­
rior a 2 micra. Esse fato não é observado 
para a maioria dos arenitos (fi9S. 7, 8 
e 91. calcáreos (fig. 10) e rochas evapor(o 
t icas (fig. 11) . Nessas rochas, a caracteri· 
zação dos tipos de argilominerais s6 é 
possível após o fTacionamento granulo­
métrico pois o teor médio desses mine· 
rais está em torno de 1% em carbonatos 
(CLARKE, 1924) e de 5 a 10% em are­
nitos. Mesmo assim , nem sempre é pas­
sivel a identificação desses minerais. 

Apesar de se usar uma metodologia muito 
flex{vel não se deve pensar que ela 

Q = qu..-uo, KF = K-f to, FP = plagiodêllo, CA L = calei ta, 1-5 = in· 
terestnlt l .emo ,li mec:t.,a, K = caulonrta, C .. clonta, I = ,Iotll. 
IN =11<:8 10., G = glk:ol~ a A = calcinada). 

... 
w u _ 

\ ~- ~ .. 2 
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abranja todos os caros; algum materiais 
exigem procedimentos analfticos extra­
ordinários . Um exemplo disto é o estu­
do dos argilominerais da Formação La­
goa Feia efetuado por RE HI M Bt a/ii 
(19861. quando oóides de 0,5-0.7 mm 
de d iãmetro foram separados e mo{dos 
p reviamente. Conseqüentemente, deve· 
se estar atento para eS$3S ocasiões, pois, 
caso contrário, esses minera is não seriam 
recuperados para anál ise, 

A tualmen te o laboratório está organ i­
zando um arquivo geral com todos os re­
sultados analíticos já obt idos desde a 
sua implantação . Essa medida objetiva 
não só tornar os dado acess(veis de ma­
neira rápi da e eficiente, por meio de 
computadores, a qualquer téc.nic.o do 
sistema PETROBRÁS como também 
evitar a repet ição de análise da mesma 
rocha por usuários dist intos. 

A correlação entre resultados anal íticos 
obtidos através de procedimentos distin· 
tos (como os que foram empregados 
desde a criação do laboratório e aqueles 
utilizados por outros laborat6rios) deve 
ser efetuada com cuidado, tendo-se em 
mente as diversas variáveis envoividas. 

G 

u 
w .. ::: 
I - , 

--iJ 

Fig. 6 - Difr8togramas da mineralogia total (28450 de 2 8) e dos argilomineraís da f ração inferior 11 duas micra (2 a 320 28) 
de folhelho. 
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lagia de preparação de amostra e análise 
que pudesse ser usada na grande varieda­
de de materia is geol6gicos passiveis de 
serem analisados. 

Nestes últ imos anos, houve uma ex pan­
sllo das atividades do laborat6rio que 
passou a atender às áreas de Perfuração 
e Produçao de 61eo . 

As diretTizes que nortea ram o seu esta · 
belecimento foram rap idez e flexibilida ­
de de procedImentos, eficiência e preci­
são de resultados, baixo custo operacio­
nal, independenciil de filtor pessoal e 
utilização de produtos disponíveis no 
mercado brasileiro. 

Nestes anos de atividade, o laborat6rio 
já analisou, além de argilominerais de 
rochas sedimentares diversas. sedimen· 
tos inconsolldados do fundo do oceano 
e de pequenas baiBs e restingas, suspen­
sato da água do mar, rochas basá lticas, 
produtos de alteração de rochas e solos. 
A metodologia definida em 1982 
com o uso de ultra-sons de ponta tem 
sido empregada com sucesso em todos 
sses materiais. A qualidade do resulta­

do analltico, no entanto, está condicio­
nada diretamente ao teor de argllomine-

AmolUlI A 

rais da amostra. 

o teor de argilominerais de rochas sedi­
mentares é muito variável. SHAW & 
WEAVE R (1965) encontraram um teor 
médio de 60% em um con junto de 400 
amostras de folhelhos diversos. Este tipo 
de rocha usualmente não apresenta pro­
blemas em termos de ex tração de quan· 
tidade de material suficiente para anál ise 
dos seus argilominerais, exceto no caso 
de haver cimentação mui to forte. Como 
decorrência do elevado teor desses com­
ponentes, a presença de suas reflexões 
caracterfsticas já é bem vis(vel na análise 
da mineralogia total (fig. 6 ) e fica me­
lhor definida na análise da fração infe­
rior a 2 micra. Esse fato não é observado 
para a maioria dos arenitos (figs. 1, 8 
e 9), calcâreos (fig. 10) e rochas evaporj­
t icas (fig. 11) . Nessas rochas, a caracteri­
zação dos tipos de argilominerais s6 é 
possível após o fracionamento granulo­
métrico pois o teor médio desses mine­
rais estã em torno de 1 % em carbonatos 
(CLARKE, 1924) a de 5 a 10% em are­
nitos. Mesmo assim. nem sempre é pos­
sível a identificacão desses minerais. 

Apesar de se usar uma metodologia muito 
flexivel não se deve pensar que ela 

a = qu.uo. KF = K-',Ic:kpato, FP =plagiocléllo. CA L =calcita. l-S = in­
terutnllrfic.do ,1ita-flmKll.e, K = caulinr .... C = clorlt., I = ilha. 
(N =1ICII80 u. G =glicol.t •• A =calclnad.l. 
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abranja todos os caros; alguns materiais 
exigem procedimentos analfticos extra­
ordinários. Um e)(emplo d isto é o estu­
do dos argilominerais da Formação la­
goa Feia efetuado por REHIM et a/ii 
(1986), quando 06ides de 0,5-0,7 mm 
de diàmetro toram separados e mo(dos 
previamente. ConseQüentemente. deve­
se esta r atento para essas ocasiôes, pois, 
caso contrário. esses minera is não seriam 
recuperados para análise. 

Arualmente o laboratório e-stá organ i· 
zando um arquivo geral com todos os re· 
sultados analití!Xls j~ obtidos desde a 
sua implantação. Essa medida objetiva 
não só tornar os dados acessrveis de ma­
neira rápi da e eficiente, por meio de 
computadores, a qualquer técnico do 
sistema PETROBRÁS como também 
evitar a repet ição de análise da mesma 
rocha por usuários distjntos. 

A correlação entre resultados anal íticos 
obtidos através de procedimentos distin· 
tos (como os que foram empregados 
desde a criação do laboratório e aqueles 
utilizados por outros laborat6rios) deve 
ser efetuada com cuidado. tendo-se em 
mente as diversas variáveis envolvidas. 

Fig. 6 - Difretogramas da mineralogia total 12 a 450 de 2 8) e dos Bl1Iilomineraís da fração inferior a duas micra 12 li 320 de 28) 
de folhelho. 
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logra de pleparaç!o de amostra e ,nAlise 
qui pudeue ser usada nI .. ,neM v.ieda· 
di eM materIais geológicos paulvets de 
w-m analisados. 

Nestes ult imos anos, houve uma I"p«!­
sIo das .ti-lidades do latxJr.tÓfio que 
passou •• tender As '(IIS de Ptr1u~ 
e ProduçJo de 6110. 

As direuillS que nortearam o seu esa· 
belecimellto lor~m rapidez e fle"lbllida· 
de de procedimentos, eficiência e preci· 
sio de resultldos. baiKo custo opeI"acio· 
oal, illdepencl6nci. de fator peuoal e 
utilizaçlo de produtos dispolliveis no 
mercado brasileiro. 

Nestes anos de at ividade, o l.borat6rio 
iá analisou, ,,6m de argilominerais de 
rodlM sedimentares diVinaS. $eClimen· 
tos inconrolldados do lundo do oceano 
e de pc!qUellu balas e restingas, svspen· 
wto dI:I 6gua do mar, rochas baMlticn, 
produtos de .lteraçJo de rochas. tolos. 
A metodologia definida em 1982 
(:QITI o uso de ultr.wns de poIItll t.m 
sido emPf@9ada com sucesso em todos 
esses mM:er iais. A qualidad. do rewlta· 
do anaHtico, no enlanto, "ti condicio­
nlda diretamente ao teor d. ugitomine· 

flis da amostra. 

o teor ele argilominerait de rochu sedi· 
mentttes 6 muito vali've !. SHAW & 
WEAVE R n965~ encontraram um teor 
nMdio de 60" em um conjunto de 400 
amostras d. folh.lhos divllf5O$. Esta tipo 
de roch, usualrr,.rlt. nIo 'prHeflta pIO­
blemas em Utrmat de ext raçJo de quan' 
t idade de INIteri.r suficiente para 'M lise 
dos MUS arllilominer.l .. e.w.ceto no caso 
da haver c imentaçJo muito fort,. Como 
decorrtncia do .r.vldo teor deues com­
ponentes. a presel"lÇl de suas ref!eKiSes 
caract.rlsticas já e bem vls l\lel na aflilise 
da mineralogia total (Iig. 81 • fica me­
lhor definida na an.ili$ll da fraçJo infe­
r ior a 2 miaa. Esse fato nJo á observ-=io 
para a maioria dos arenrtat (figs, 7, B 
.9), calcáreos (fig. 101 e rOCMs .... apori· 
t icas (fia. 11'. Nessas rochas. I carlCtllfi· 
zaçlo dos tipos de ar;ilom inerlis só , 
paulvel apln o frkionamento gr l nulo· 
metrico pois o oor "*Iio desses mine· 
rais 1ft' .m torno da '" em carbonatos 
(CLAAKE. 1924) • da 5 I 10" .m .... 
nhoi.. Mesmo u5im, nem sempre' poso 
s(vel 1 identificacJo desses miner8il. 

Apesar de se uar uma mltodologia muito 
f leKivel nIo se dIYI pensar qUi ela 

•• Q :&" qurtlo. II:F - lI:-taldNMto. FP = P/'IIIIIiodWo, CAL - Qlkltll. loS '" In· 
_~llne.do ili-.n,'t. li: = ... IIno ... C - dom', I - iII •. 
IN = ___ . G - tlic:o&adl t /lo ""'ClIIc:Ina:t.J. 

• 

abranja tod01 OS cuos; 'lguns mUlri.is 
'lCigem pt"oCe(lImenlOS analltlCOl tKtJa· 
ordlnátiOl. Um IJClmplo disto á o tlru· 
do dOI .rgilomlrw.ls da Formaçlo u · 
9IH F.ia efe tuado POI' AEHIM ar .m 
(19861 , quando 06idas da 0,&-0,7 mm 
de diAmetro foram MpMldos e moldo, 
previamente. Conseqüentemente. deve· 
se estar atentO pata essas ocasi&S, pois. 
CISO oontr6!-io. esses minarals nlo serilm 
recuperldos PIla In,lill. 

Atl.Ialmente o labonIlÓfio .. n' organi. 
zando 00' arquivo gerll com lodos os r.· 
sultados Il\Ilhicos )' obtidos desde a 
sua impl.nlaÇio, Eua medida objeti\l. 
nlo sô tornar os dados ICI$slveis clt m.· 
neir. r6pida e eficiente, por meio de 
computadores, a qualqulT tknico do 
sineml PETR08RÁS oomo tambêm 
evitar. repetiçfo de an"ist da mesma 
rocha por UlUários distintos. 

A correlaçJo entre resultados analíticos 
obtidos atr'\lés de procedimentos distin' 
tos (como os qJe fOl'1lm empregados 
desde • crt.çlo do Ieborat6rio e aquel.s 
utillzKlol por outros laborlt6rios' dlVe 
ser e,.t..-da com cuidado. tendo-se em 
mente 11 divenlS variáYtlis frl\lol\lidas. 

• 

"' • 

J 
• 

Fig. 6 · Oifr.togrllTll' It. min .. qi. total 12.0450 da 2 ti). do •• rgilomi .. ,.\s It. f"'o inf.rior. dun mie,. 12 a 320 da 2 8) 
de folhelho. 
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Amostra C 

a = quartZo. K F = K·felds pato , FP = plagiocltlslo" CAL =calcha, I -S = in · 
tlllrestt'lItlf cado m'H~i,a, C = clo rita , K = cauJlnite, I = 111m. 
IN =SlllC8 ao ar, G =glicolada . A =calcinadal. 
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I I ! ! I , .LI 
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G 

\ 
V .."./V 

!t I 

Fig. 7 - Difratogramas da mineralogia total (2 a 450 de 2 O) e dos argilominerais da fraçao inferior a duas micras (2 a 32° de 2 O) 
da areo ito quartzo 50. 

l 

Q = quartzo. KF = K·feldspato, FP o::: pl .ocIAs,o. CAL = calc:ifa. 105 = in­
t_ ... l18llfica:lo illta-esmectita, C =clorllll, K = C!LIlinita, 1 =ihlll. 
(N = "" r G = lI'icolada e A = calctnad I 
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Fig. 8 · Difratogramas da mineralogia total (2 a 450 de 2 O) e dos argilominarais da 'ração il1 ferior a duas micra (2 a 32° de 2 O) 
de arenito subarcóseo. 
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Amostra C 

.. a = quartzo. KF = K·feldspato . FP = plaglochlslo. CAL = colcha, I·S = in · 
teratretlflclldo mtHsmet:tita. C = clorita. K = cauJlnltlt. I = 111m. 
IN = seca ao r. G =glicolada e A =calcinadal. 

t ! I I I ! .LI..!.. l 

4~ 

A 

G 

Fig. 7 - Difratogramas da mineralogia total (2 a 45° de 2 81 e dos argilominerais da fração inferior a duas micras (2 a 32° de 2 O) 
da arenito qUilrtzoso. 

Amostra O 

l 

Q = quartzo. KF = K·leldspilfo. FP c::: P''IIuxt.t'io. CAL =calclfêl. 1-5 =in­
terwtnnlfiC8Clo illta-esmectita, C =clorilll , K = Ç!lJ'initil, I =fhtll . 
(N = r. G = glicolada e A = calcmadal 
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2 

Fig. 8 · Difratogramas da mineralogia total (2 a 450 de 2 8 ) e dos argilominerais da fração inferior a duas micra (2 a 320 de 2 8 ) 
de arenito subaro6wo. 
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, 

Q - ql,l,rtzo. KF c K·feldspJto. FP = pleglocl"Io. CAL =caleh,. I·S zln· 
I_~I;I~ Ilh ....... I;' •• C ::clor ita. K ""~Jlnh •. I c Wuo. 
IN "".ee. 80 Ir. G =gClco!.:le . A =Cl!Ilcin.adll. 
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Fig. 7 - Difratogn.rnll da mineralogia lotai (2 1450 de 2 61e do'.flli lomineratl da fraçio inlerior a dual micras (2 a ~o de 2 OI 
de arenito quanzolo . 

• ~O 

Q "" "" ... ao. KF = K·' elcls9.-:o. FP "" pl-vood6s00. CAL ""ea;Icl, •• 1-5 =in· 
'e .. tRl1lic.-to iIIt_IIt.l. C ""cIOr;te. K - ctuHnr'.I. 1 ""Ilote. 
(N => ..u.o.,. G "" alicol .... A "" Q/c:iRlde.I . 
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FIg. B· DifretCl9'lmlll da mineralogia total (2 a 450 .. 2 8 1 e do. argilomiMl1IiI da traçlo inferior a dual mla-a (2 a 320 de 2 O I 
de arenito subarCÓMo. 
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0 '* ._0. FP " P'IIIIIc'''' , KF "" l(-fWd..,.ta, CAL =~tI., I =lIItt 
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0 - qo,oM'UO. FP -pMeOocu.o. !CF "" IC-~ta. CAL ='*'='ta. I =ltiu, 
5 -WrMI:'Iha. 
IN -_ M ... G -"eoa.d •• A -caIcinmtIl. 
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de .rwnito .c6Mo. 
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0 - QO,Iatao. F' -..-.,oocu.o. ICF "" IC-'"khryta, CAL =ctldta, 1 =lIIu, 
5 -'....-.:'Ih ... 
CN-__ .... G-,,~a.A-~1. 
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Fig. 11 . Difratogramas da mineralogia total (28450 de 28) e dos argi lo minerais da fração inferio r duas micra (2 a 320 de 2 8) 
de anidrita nodular interdigitada com folhelho. 

7 - CONCLUsAo 

A metodologia pre$IJntemente usada no 
laborat6rio de análi$IJ difratométrica de 
argilom inerais do CENPES origi nou·$IJ 
de um trabalho iniciado bem antes da 
sua criaç!o em 1975. Da sua definição 
participaram vários pesquisadores que a 
modificaram a partir do acompanha· 
mento dos avanços tecnol6gicos dispo· 
níveis ao longo deste tempo. 

Esta metodologia foi desenvolvida para 
tratar amostras poliminerálicas e inclui 
rotineiramente pr6-tratamentos variá· 
veis, dispersão mineralógica por meio de 
ultra-som de ponta, separaçlo da fração 
inferior a duas micra por meIo de centri­
fugação e montagem de IAminas com 
material orientado pela técnica do esfre· 
gaço. 

A identificação dos grupO$ de argilomi· 
nerais é feita pela comparação da amos· 
tra seca ao ar, após solvatação com 
etilenoglicol e após aquecimento a 490· 
5OOoC. 

Os principais problemas a serem obser· 
vados nas amostras, pois pod m afetar os 
resultados analíticos, são acontaminaç!o 
com lama de perfuração (adição de argilo' 
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minerais e inibição com KCI), o acúmu· 
lo de poeira dur nte 8 estocagem, a oxi­
dação de $IJ IfetO$ e o crescimento de 
cristais de sais. 

Recomenda-se que a análise seja efetua· 
da em amostras de uma única litologia 
e que se tenha uma idéia da fração gra­
nulométrica em que os argilominerais 
ocorrem. 
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7 - CONCLUsAo 

A metodologia pre5entemente usada no 
laboratório de análise difratométrica de 
argilom inerais do CENPES originou-se 
de um trabal ho iniciado bem antes da 
sua criaçA'o em 1975. Da sua definição 
participaram vários pesquisadores que a 
modificaram a partir do acompanha­
mento dos avanços tecnol6gicos dispo­
níveis ao longo deste tempo. 

Esta metodologia foi desenvolvida para 
tratar amostras poliminerálicas e inclui 
rotineiramente pr~lratamentos variá­
veis, dispersão mineralógica por meio de 
ultra-som de ponta, separaçlo ela fração 
inferior a duas micra por meio de centri­
fugação e montagem de lâminas com 
material orientado pela técnica do esfre­
gaço. 

A identificação dos grupos de argilomi­
nerais é feita pela comparação da amos­
tra seca ao ar, após sotvatação com 
etilenoglicol e após aquecimento a 490-
500oC. 

Os principais problemas a serem obser­
vados nas amostras, pois podem afetar os 
resultados anal(ticos, são a contaminaçJo 
com lama de perfuração (adição de argilo-
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minerais e inibição com KCl). o acúmu­
lo de poeira durante &stocagem, a oxi­
dação de sulfetos e o cresciment de 
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